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RESUMO

Diversos processos nas industrias de alimentos, farmacéutica e quimica
utilizam materiais particulados em alguma etapa do processo. Durante 0 processamento
ou armazenagem, forcas interparticulares podem se intensificar e gerar graves
problemas como obstrucido em equipamentos ou bloqueio na saida de silos. E necessario
um melhor entendimento sobre a fluidez dos solidos particulados, através de
caracterizacdo fisico-quimica e morfoldgica, associadas a analise de parametros de
fluxo desses materiais. O objetivo deste trabalho foi avaliar a propriedades de
escoamento de quatro tipos de aclcar: o agucar de confeiteiro “glagucar” da Unido®
(1S), cristal da marca Colombo® (GS), tipo exportacdo ou ‘very high polarization’ -
VHP, da usina S&o Martinho® (VS) e o refinado da Unido® (RS). A fluidez foi
avaliada por testes classicos (angulos de repouso e indices de Hausner) e dinamicos, em
redmetro de sélidos. Para a caracterizacdo, realizaram-se analises de peneiramento e
microscopia eletronica para morfologia. Os tipos GS e VS foram similares
morfologicamente, com arestas bem definidas e elevada granulometria dos cristais. Ja
RS e IS apresentaram maior quantidade de finos e formato irregular, com aglomerados
mais evidentes em IS. Forgas coesivas foram mais pronunciadas no acucar IS, devido
sua baixa granulometria. Este apresentou maior resisténcia ao escoamento, com indice
de Hausner de 1,33 (boa fluidez esta entre 1.12-1.18) e angulo de repouso estatico de
40°, maior entre os agucares testados. Testes dinamicos de cisalhamento no redmetro de
pos FT-4 da Freeman™ mostraram que este equipamento foi adequado para caracterizar
a fluidez dos aclUcares RS e IS, mas os resultados para 0s agucares de maior
granulometria (GS e VS) ndo foram consistentes. J& a compressibilidade mostrou-se
sempre maior quando aplicadas condi¢cdes dindmicas e apesar de maiores semelhancas
fisicas de GS com VS, as curvas de compressibilidade de GS e RS foram mais
similares. No geral, afirma-se que o acuUcar IS é o material de pior fluidez e que RS,
devido a presenca de finos é classificado como o segundo pior entre 0s materiais. VS e
GS sdo classificados como materiais de facil escoamento pelos testes classicos, e
independe da tensdo de consolidacdo aplicada. Testes em redmetro de sélidos
mostraram que essa técnica € limitada para materiais de granulometria préximas a 1
mm, mas alguns resultados para amostras de menor granulometria (RS e 1S)
apresentaram similaridade, assim como nos testes classicos.

Palavras-chave: Propriedades de fluxo. Angulo de repouso. indice de Hausner. Aglcar.



ABSTRACT

Various processes in food, pharmaceutical and chemical industries have
to handle with solid particles at some point during their processes. From the
manufacturing process to storage of these materials, interparticle forces may intensify
and lead to serious issues as incrustation inside the equipment or blocking a silo output.
Therefore, it becomes necessary a better understanding about particle systems
flowability, which include a good physical chemistry characterization and morphology
associated with flow parameters analysis that will help on the flowability prediction.
The purpose of this work was to investigate the flowability of four types of sugars: icing
sugar from Unido® (1S), granulated sugar from Colombo® (GS), very high polarization
(VHP) sugar from Sédo Martinho industry (VS) and refined sugar from Unido® (RS),
through classical tests as repose angle and Hausner ratio and dynamic tests in
rheometer. For particle characterization, sieving was conducted to obtain size
distribution and scanning electron microscopy (SEM) for morphology visualization. GS
and VS types presented to be more similar in shape and size, with crystal configuration
and higher particle mean diameter. RS and 1S, on the other hand, showed greater
percentage of fines and irregular shape, where IS was the type with more agglomerates.
Cohesive forces were more noticeable in the IS type since this is the sugar with the
smallest grain size distribution. As a consequence, this presented a greater resistance to
flow, with a Hausner ratio of 1,33 (good flowability is between 1.12-1.18) and the
higher angle of repose of 40°. Dynamic shear tests were made in powder rheometer FT4
from Freeman Technology and returned uncertain data for GS and VS, evidencing that
this equipment may not be suitable for this kind of material. Compressibility analysis
always showed greater values in dynamic condition than static ones and despite of GS
and VS similarities, GS and RS were closer in compaction Kinetics due the related
values of Dgo. Overall, one may say sugar IS had the worst flowability among the 4
types following by RS wich is the second with a greater number of fines. VS and GS
were classified as free flow materials according to classical tests. However, powder
rheometer presented some limitations to higher particle size (about 1 mm) materials
analysis. On the other hand, as seen in classical tests, IS and RS showed similarity in

some tests made using powder rheometer.

Key words: Flow properties. Angle of Repose. Hausner ratio. Sugar.
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1. INTRODUCAO

Industrias de diversos setores como alimenticio, metallrgico e
farmacéutico utilizam solidos particulados em determinadas etapas de processamento.
Alguns problemas recorrentes no processamento desses materiais estdo relacionados ao
escoamento em uma dada operacdo unitéria, sendo de extrema importancia o estudo de
seu comportamento para o correto manuseio e selecdo de equipamentos adequados.

Embora exista uma grande demanda e aplicacdo dos alimentos em po,
poucos estudos tém dado atencdo a esses processos (CUQ; RONDET; ABECASSIS,
2011). Torna-se necessario reverter este cenario, levando em consideracdo a alta
demanda de alguns destes produtos, principalmente aqueles que sdo utilizados como
matéria prima ou que possuem determinado valor agregado ao final de um processo.

Normalmente, escoabilidade € um conceito aplicado para materiais
fluidos. No caso de materiais particulados, é geralmente aplicado as operacbes como
descarga gravitacional na saida de silos ou transporte em equipamentos de processo. A
fim de compreender melhor os mecanismos envolvidos durante essas etapas, estuda-se a
escoabilidade de um material particulado, que traduz a deformacéo sofrida pelo material
quando atua sobre ele uma tensdo cisalhante, ou seja, a atuacdo de forcas externas
(tensdes aplicadas ou forcas gravitacionais) ou mesmo pressdes desenvolvidas no
interior do préprio meio particulado que se sobrepdem as forcas de resisténcia. Na
analise da escoabilidade é imprescindivel, portanto, entender como surgem tais forcas
de resisténcia a deformacdo do material. No caso dos sélidos, forcas de coesdo e de
atracdo entre particulas, além das forcas de interacdo com a parede do recipiente onde o
material se encontra sdo as mais comuns (JULIANO; BARBOSA-CANOVAS, 2010).
No entanto, a previsao matematica destas forcas, com base em modelos fisicos, € uma
tarefa dificil, considerando que cada sistema apresenta caracteristicas especificas e
intrinsecas as particulas que constituem o sistema como: distribuicdo granulométrica,
formato e rugosidades de superficie. O que se faz entdo é analisar cada sistema
individualmente obtendo dados de caracterizagdo que associados a parametros de fluxo,
permitem prever como um determinado material particulado se comportara em uma
dada condigéo de processo.

A aproximacao das particulas induz a criagdo de forcas de atracao do tipo
van der Waals e forcas eletrostaticas, enquanto que forcas de capilaridade séo induzidas

pela presenca da 4gua no meio (CASTELLANOS, 2005). Pode-se ainda citar outro fator
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que dificulta o equacionamento do problema, que é a forga exercida pela parede do
recipiente onde as particulas se encontram e que depende da geometria do equipamento
e das propriedades do material utilizado para sua fabricagéo.

As propriedades de fluxo sdo geralmente abordadas de forma empirica, a
partir de métodos classicos como: indice de Hausner (‘Hausner ratio’) obtido a partir
das densidades bulk aerada e compactada do material; angulo de repouso estatico
(‘static angle of repose’) ou angulo de repouso dinamico (‘angle of sliding’). A fim de
testar comportamento de um solido particulado sob diferentes niveis de consolidacao,
Jenike (1964) desenvolveu um equipamento intitulado ‘célula de Jenike’ que permite
estimar o cisalhamento em funcdo da tensdo normal aplicada. Assim, surgiu o conceito
de “Funcbes de fluxo de Jenike”, que fornece uma avaliacdo mais detalhada das
propriedades de fluxo. A partir da teoria de Jenike, outros autores aprimoraram 0S
estudos e desenvolveram novos equipamentos (Brookfield, Schulze, Freeman, etc.).

No presente estudo, optou-se por estudar a escoabilidade de diferentes
tipos de acucar por representar uma matéria prima de interesse econdmico no Brasil e
devido as diferentes caracteristicas que estes produtos podem apresentar dependendo do
tipo de processamento.

O Brasil é considerado uma referéncia na producdo de aclcar de cana,
sendo responsavel por mais da metade de todo acUcar comercializado no mundo
(MAPA, 2016). De acordo com a associacdo das industrias sucroalcoleiras - UNICA
(2016), 68,16% da producdo total de aclcar foi destinada a exportacdo na safra de
2014/2015, o que representou um total de 24.244.247 toneladas de produto.

Dependendo da aplicacdo final, o acUcar é comercializado de varias
formas, como: aclcar bruto (ou demerara), acucar tipo exportacdo (ou VHP), acUcar
refinado, acUcar cristal, acUcar confeiteiro, aclcar impalpavel, aclcar organico, entre
outros. Os tipos classificados como “ndo refinados” sdo geralmente obtidos apos a
cristalizacdo e secagem. Ja os tipos “refinados”, possuem em geral granulometria mais
fina e mais dispersa, pois ap0s as etapas de cristalizacdo e secagem, o refino é feito em
moinhos (JEGATHEESAN et al., 2012). Por esse motivo, a distribuicdo de tamanho e
formato de particulas pode ser significativamente diferente para cada tipo de agucar e
cada conjunto de caracteristicas pode afetar a escoabilidade de maneira especifica.

O presente trabalho teve como principal objetivo, o estudo da

escoabilidade dos seguintes agucares: o agucar de confeiteiro “glagucar” da Unido®
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(icing sugar - 1S), o cristal da marca Colombo® (granulated sugar - GS), o refinado da
Unido® (refined sugar — RS) e o agutcar tipo exportagdo, também conhecido como ‘very
high polarization’ (VHP) da usina Sdo Martinho® (VHP sugar - VS). Primeiramente
realizaram-se as caracterizacGes dos diferentes tipos de aglcar em anélises de umidade e
determinacdo do estagio de saturacdo da agua, massa especifica real, densidades bulk
aerada e compactada, porosidade do leito solto e morfologia através do formato de
particula. Em seguida, analises de fluxo foram realizadas por métodos classicos e
dindmicos. Os métodos classicos testados foram: indice de Hausner e angulos de
repouso estaticos e dindmicos. J& 0s métodos dindmicos incluiram testes em redmetro
de solidos FT4 da Freeman Technology: indice de estabilidade e fluxo variavel, indice
de compressibilidade e testes de cisalhamento em diferentes niveis de consolidagéo.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Serd apresentada neste capitulo, uma sintese bibliogréfica contendo os
topicos considerados de maior relevancia para melhor compreensdo do trabalho
proposto.

2.1. Estudos de escoabilidade de sélidos particulados

Dada a ampla abordagem de materiais particulados em diversos ramos
industriais, muitos trabalhos tém se dedicado ao estudo da escoabilidade destes s6lidos,
como forma de contribuir com o melhor entendimento em como esses materiais se
comportam em condi¢cfes de transporte e armazenagem. Uma sintese é apresentada na
Tabela 2.1.
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Tabela 2.1. - Alguns estudos sobre parametros de escoabilidade de solidos particulados e suas respectivas

contribuicoes.

Autores Materiais ou Métodos Contribuicdes
Isotermas de acucar. 20%
) ) ) de acgUcar invertido
(DITTMAR; Acucar cristal e misturas

BROTHERS, 1935)

L ) aumenta capacidade de
com acgucar invertido

absorc¢do de agua. Pontes

liquidas intensificam.

(GREY; BEDDOW, 1969)

HR e taxa de escoamento

sdo medidas inversamente

P6 de cobre proporcionais enquanto HR
e AR dinamico,

diretamente proporcionais.

(DUFFY; PURI, 1996)

Coesdo aumenta até 8x
] o com aumento de 3% na
Acucar confeiteiro _ )

umidade, através de testes

em célula de Jenike.

(TEUNOU;
FITZPATRICK, 2000)

Estudo de funcdes fluxo

_ _ temporais. Material

Farinha de trigo o o
sensivel a consolidacdo ao

longo do tempo.

(ROGE;
MATHLOUTHI, 2003)

Adicéo de finos (dp < 500
Acucar cristal um) facilitou a formagédo de

aglomerados.

Fonte: Acervo Pessoal (2016).
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Tabela 2.1. (cont.) - Alguns estudos envolvendo solidos particulados e suas respectivas contribui¢des na

area de pesquisa.

Autores

Materiais ou Métodos

Contribuicdes

(CHITPRASERT;
CHEDCHANT, 2006)

Acucar bruto (VHP)

Determinacdo de condigcdes
ideais de estocagem para
esse tipo de acucar, na
T=30°C: dp >425 ume
RH < 67,89%.

(SCICOLONE et al.,
2015)

Esferas de vidro

Testes em redmetro FT4
indicaram mudangas nas
propriedades de fluxo de
acordo com tamanho de
particula e adicédo de agua
no sistema. Umidade
elevada inicial diminui a
porosidade no leito e
dificulta o fluxo das

esferas.

(ABBASFARD; EVANS;
MORENO-ATANASIO,
2016)

Simulagdes. “Discrete
Element Method” (DEM)

Descrevem a importancia
da distancia limite entre
duas particulas na
contabilizacdo das forcgas
interparticulares em solido
bulk através de analises de

simulacdo de escoamento.

Fonte: Acervo Pessoal (2016).
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2.2. Acucar: Processo de fabricacdo e composi¢ao

O aclcar é comumente utilizado por industrias do setor alimenticio como
matéria prima basica de bebidas, produtos de panificacdo, confeitos, snacks, etc. Apos
processado, o aglcar pode ser comercializado ou submetido a mais etapas de processamento,
dependendo das caracteristicas e finalidade do produto que se deseja obter.

Um fluxograma bésico de produgdo de agucar bruto pode ser visto na
Figura 2.1.

Figura 2.1. - Diagrama basico de fluxo de processamento de agucar.

Cana de Acucar

\
Sgua Moagem
quente
Suco Bruto Filtrado
Suco Modificado
Leite:dotal Clarificacdo Filtragdoa vacuo
e floculante
Suco clarificado _L
Vapor > Bagaco/Torta
Concentragao (possivel reaproveitamento)
Xarope
- v
apor . S
Cristalizagdo Mel
(para destilaria)
Acucar Bruto

> Refinaria

Fonte: Adaptado de Jegatheesan et al. (2012).

Diferentes tipos de agucares comerciais como refinado (muito utilizado
como adocante de mesa pelos brasileiros), cristal, mascavo, confeiteiro, impalpavel,
entre outros, sdo processados de acordo com sua finalidade. Sabe-se que 0 mascavo, por
exemplo, possui maior quantidade de minerais, pois é submetido a menor nimero de
etapas de processamento. O confeiteiro, por outro lado, a fim de garantir a coloracdo
mais branca e granulometria fina, passa por mais uma etapa de brangueamento com
compostos quimicos e moagem. Devido a este ultimo, as caracteristicas morfologicas

desse tipo podem ser bem irregulares, assim como ocorre para 0 acUcar refinado que
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passa por etapas de processamento semelhantes. J& o acucar cristal é obtido por meio de
cristalizagéo controlada do caldo de cana tratado e, em geral, sdo cristais finos regulares, com
alto brilho e pureza de 99,5%, sendo o acUcar mais utilizado para producdo de bebidas
carbonatadas, licores, sucos, sorvetes e doces em geral (CRUZ; SARTI, 2011). Na Tabela

2.2. é apresentada a composicao dos agucares cristal, refinado e mascavo.

Tabela 2.2. - Composicéo centesimal de diferentes tipos de aglcar.

Acucar Umidade Energia  Proteina  Carboidrato  Calcio = Magnésio  Ferro

(tipo) (%6) (keal) (@) (@) (mg) (mg) (mg)
Cristal 0.1 387 03 99,6 8 1 0.2
Mascavo 33 369 08 94,5 127 80 8,3
Refinado 0.1 387 03 99,5 4 1 01

Fonte: Adaptado de Taco (2011).

Tabela 2.2. (cont.) - Composic¢ao centesimal de diferentes tipos de aclcar.

Acucar Potassio Lipideos Manganés Foésforo Sodio Cobre Zinco Riboflavina

(tipo) (mg) (mg) (mg) (mg)  (mg) (mg)  (mg) (mg)
Cristal 3 - - - - - - -

Mascavo 522 0,1 2,03 38 25 0,17 0,5 0,03
Refinado 6 - - - 12 - - -

Fonte: Adaptado de Taco (2011).

2.3. Escoamento de solidos particulados

Existe nas industrias de alimentos, quimica e farmacéutica, uma extensa
aplicacdo de materiais na forma de solidos granulares e pds, que séo tanto utilizados
como matéria prima ou produzidos a partir de processos de moagem, cristalizacéo,
secagem e granulacdo, entre outros. Tanto os materiais pulverulentos quanto os gréos
sdo comumente chamados de “solidos bulk”. Esses materiais possuem caracteristicas
intrinsecas as particulas que podem influenciar as operacfes unitarias durante seu
manuseio. Por exemplo, pode-se questionar se seria mais facil transportar pé de café da
sua ultima etapa de producdo até sua embalagem final ou transportar os gréos de café da
fazenda até a fabrica. Sem duvida, por intuicdo, infere-se que séo os graos. Os préximos
topicos tém por objetivo exemplificar porque isso acontece.

De maneira geral, o escoamento de um sélido bulk se deve a0 movimento
da particula sobre outras particulas que a rodeiam ou ao longo da parede do material que
o0 contém. Neste contexto, as forcas presentes durante o escoamento sdo forcas

gravitacionais, forcas de atrito entre as particulas, forcas de atracdo interparticulares
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(também chamadas forcgas de coesdo) ou forcas de adeséo (entre a particula e o material
da parede do recipiente). A contabilizacdo de todas as forgas presentes em um sistema
ird definir se o material escoa com facilidade, dificuldade, ou se ndo escoa. Quando ndo
ha aplicacdo de nenhuma forca externa ao movimento que ndo seja a forca
gravitacional, todas as outras forcas citadas sdo consideradas “forgas de resisténcia ao
escoamento”. Diz-se que 0 material escoa quando adquire movimento, ou seja, quando
sobressai no sistema, uma forca cisalhante minima (ou forca de ruptura) sobre todas as
forcas de resisténcia impostas no mesmo.

Sobre os estudos de fluxo (ou escoamento) de particulados destacamos,
no inicio do seculo 20, a introducdo das teorias de mecanica dos solos (particulados
geralmente Umidos e compactos), que ganhou interesse devido a incidentes como
deslizamentos de terra e falhas estruturais de construgdes civis (VERRUNT, 2012).

Muitos séo os solidos bulk empregados industrialmente, e ainda assim, ha
muito pouco conhecimento sobre o manuseio desses materiais quando comparado a
liquidos ou solidos nao particulados. Em um solido bulk, coexistem as 3 fases:

e Uma matriz sélida formada pelas particulas do sistema;

e (Gaés, que ocupa os intersticios, e

e Agua proveniente da umidade do ambiente que circunda 0 sistema ou €
adquirida durante o processo.

Com todas estas fases em um unico sistema, fica dificil prever o
comportamento de um sélido bulk, pois ndo se sabe exatamente como elas vao interagir
entre si. Assim, é importante que existam estudos que abordem diferentes materiais e
condicBes de processamento, a fim de que se amplie os conhecimentos visando
melhorar as diversas aplicacGes existentes. Primeiramente, torna-se necessario conhecer
todas as caracteristicas fisicas e morfologicas inerentes a particula (granulometria,
formato, umidade, rigidez, etc.) e entdo submeté-las a testes variados para determinacgéo
de parametros que auxiliam na classificacdo da sua fluidez. Essa tarefa € ainda mais
desafiadora quando os poOs sdo alimentos, pois alem de assegurar o fluxo livre, é
necessario garantir a integridade das particulas (dependendo de sua aplicacdo final) e
principalmente, a sua seguranca microbiologica ou seja, garantir que o produto final é
apropriado para consumo e ndo oferece riscos a saude humana. Pode-se dizer que 0s
parametros de escoamento, assim como alguns outros parametros importantes avaliados

em alimentos, é um critério de avaliagdo de qualidade.
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Pode-se afirmar assim que os pds alimenticios sdo 0s menos previsiveis
em termos de escoabilidade, devido ao grande numero de fatores que podem mudar
significativamente reologia do escoamento (Tabela 2.3.).

Tabela 2.3. - Algumas propriedades do pd e fatores externos que podem contribuir para mudancas no
comportamento do material durante seu escoamento.

Propriedades do po Propriedades externas

Distribuicdo do tamanho de particulas

Densidade bulk Temperatura
Homogeneidade Umidade relativa do ar
Superficie de atrito Agentes “anticaking” (ou antiaglomerantes)
Compressibilidade Taxa de alimentacéo
Coesividade Dimensoes e “design” de silos

Coeficiente de atrito com a parede do silo

Propriedades Elétricas

Fonte: Adaptado de Juliano e Barbosa-Canovas (2010).

A fim de responder com seguranca a pergunta sobre o escoamento de
gréos de café contra o pé de café, precisaremos responder a varias perguntas, como:
Qual a composicdo quimica dos materiais? Quais as propriedades fisicas das particulas?
E dos recipientes que os acondicionam? A quais condicBes ambientes sdo submetidas
durante seu transporte? Como é seu armazenamento? Infelizmente, muitas sdo as
industrias que ignoram essa interpretacdo minuciosa do escoamento de particulas e
acatam o critério de intuicdo, levando a problemas graves e resultando em grande
prejuizo para seus colaboradores. Nos proximos topicos deste trabalho sera feita uma
revisdo do conteldo existente na literatura sobre as propriedades dos materiais e

determinacdo de parametros de escoamento.

2.4. Propriedades da particula e de leitos particulados

As particulas que constituem um sélido bulk tém propriedades distintas
quando analisadas isoladamente (uma particula) e o sistema como um todo. Nos
trabalhos envolvendo materiais particulados, € mais pertinente utilizar sempre as
representacdes do sistema (ou leito de particulas) do que apenas uma particula, dado que

é quase impossivel lidarmos com um sistema que seja completamente homogéneo. A
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seguir é apresentada uma introducdo sobre as propriedades que podem influenciar no

escoamento de materiais particulados em geral.

2.4.1. Massa especifica (ou real) de uma particula
A massa especifica de uma particula é definida como aquela onde
somente considera-se a massa e 0 volume ocupado pela matriz s6lida do material,

desprezando-se o volume de vazios.

2.4.2. Densidade bulk e porosidade do leito solto

A medida de densidade de um material é determinada pela quantidade de
massa que ocupa um determinado espago. Enquanto essa caracteristica € propriedade
intrinseca da particula (quando mencionada a densidade real), a densidade bulk é um
termo utilizado para representar a densidade de um conjunto de particulas. 1sso porque,
em um conjunto de particulas, o volume ocupado por uma determinada massa ira
depender da maneira como as particulas se acomodam e isso estara relacionado com a
condicdo na qual o leito foi formado (vibracOes, segregacédo, etc.), ao atrito entre as
particulas (que permitem o deslizamento de umas sobre as outras), as forcas internas de
coesdo (que permitem inferir sobre a tendéncia na formacéo de aglomerados), o formato
das particulas e outros fatores (PELEG, 1977).

Pensando em materiais particulados “secos”, ¢ possivel inferir sobre a
acomodacdo das particulas e sua coesividade. Em geral, diz-se que uma determinada
estrutura € suportada pelas forcas interparticulares (van der Waals, pontes liquidas,

atrito) presentes no leito, quando o material é coesivo, conforme ilustrado na Figura 2.2.

Figura 2.2. - Estruturas de empacotamento de particulas formadas para materiais coesivos e ndo coesivos.
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Scicolone et al. (2015) estudaram o comportamento de esferas de vidro

em varios tamanhos (5 - 275 um) e diversas umidades. As particulas eram padronizadas
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e mais de 90% do total de amostra se encontrava na granulometria estabelecida e
formato esférico. A quantidade de &gua foi definida em 5%, 15% e 20% nas amostras.
Notou-se que 0 aumento na quantidade de agua aumentava a densidade bulk dos sélidos
uma vez que se intensificavam as forcas de coesdo devido a presenca de pontes liquidas
e diminuia a porosidade desses materiais.

A seguir sdo apresentadas as Equacgdes para o calculo das densidades bulk aerada
(2.1) e compactada (2.2).

Pba = E 2.1
2.2
_m
pr - Vlc
onde,

m; é a massa do leito de agucar
Via € 0 volume do leito aerado
Vic € 0 volume do leito compactado

A porosidade do leito solto (ou porosidade aerada) € o volume de espacgos
vazios presente em um sistema particulado ndo consolidado. O tamanho das particulas
presentes no leito (particulas pequenas intensificam as forcas de coesdo), bem como a
forma como as particulas se acomodam no leito dara origem a poros de maior ou menor
volume.

O fluxo de um sélido particulado dependera do seu grau de consolidacéo
(JULIANO; BARBOSA-CANOVAS, 2010). Em geral, espera-se que quanto maior a
porosidade do leito, maior sera a compressibilidade do material. Condotta e Machado
(2014) estudaram a escoabilidade de pds de alumina e constataram que ndo somente a
porosidade, mas a distribuicdo granulométrica também é responsavel por um material
ser mais ou menos compressivel. 1sso ocorre, pois quanto maior a quantidade de
particulas pequenas, maior a possibilidade de que estas ocupem 0s espagos vazios.
Dessa forma, através da porosidade do material e de outras propriedades fisicas das
particulas, é possivel inferir sobre a cinética de compactacdo. Mallol et al. (2008)

estudaram a cinética de eliminagcdo de poros em leito de particulas de quartzo, através
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de compactacdo por vibragdes consecutivas (“tapping”). Esses autores mostraram que
dependendo da distribuicdo granulométrica e formato das particulas, os poros sao
eliminados de maneiras diferentes, com eliminagdo de poros maiores em um primeiro
momento, seguida pela eliminacdo dos poros menores. Zou e Yu (1996) conduziram
experimentos para investigar a influéncia do formato das particulas no processo de
compactacao, chegando a concluséo de que particulas com maior esfericidade possuem
melhor fluidez, ou seja, menor indice de Hausner e portanto, menor o volume de
amostra compactada. Os mesmos autores também concluiram que a porosidade inicial
do leito depende do formato da particula e da maneira como o material é despejado no
recipiente (com ou sem vibracgéo, altura de despejamento, entre outros fatores).

Em relacdo a permeabilidade de um leito de solidos particulados, estima-
se que quanto maior a porosidade do leito (definida pela Equacdo 2.3), mais facilmente
0 gas/ar percola o material. Trazendo a ideia para 0 &mbito do escoamento de particulas,
diz-se que, quanto maior a porosidade, menos consolidado esta o material, portanto

menor serd a tensdo cisalhante necessaria para que o movimento de escoamento se

inicie.

Pba
e=1——

Pr 2.3
onde,

¢ € a porosidade do leito de particulas (ou volume de “vazios”),
pra € amassa especifica do leito antes da compactagéo, e

pr € a densidade da particula obtida por picnometria gasosa.

2.4.3. Umidade dos materiais

A umidade pode ser calculada a partir da Equacéo 2.4.

N x 100

u.b.u. (%) = — 2.4

onde,
N € a massa de agua perdida durante a secagem, e
P é a massa total da amostra umida.
A umidade exerce grande influéncia no escoamento por favorecer a
formacéo de pontes liquidas, for¢as de grande intensidade que aumentam a coesividade

do material. A presenca de agua ndo implica necessariamente na presenca de tais forcas,
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pois é necessario que esta esteja em um estagio de saturagdo minimo capaz de unir duas
ou mais particulas por filmes liquidos que sdo formados em sua superficie. O grau de
saturacédo pode ser calculado pela Equagéo 2.5.

Vs
S (%) = % X 100 2.5

t Vs

onde,
Vagua representa o volume de agua no leito particulado;
V: é 0 volume total do leito em seu estado compactado (desconsiderando o volume de
vazios e o conteido de agua que porventura esteja presente), e
Vs € 0 volume real ocupado pela matriz sélida, de acordo com a densidade real calculada
por picnometria gasosa.

Os 4 estagios (também conhecidos como estagios de “caking”) sao descritos a

seguir (ROGE; MATHLOUTHI, 2003):

A. Pendular: O po ainda € considerado de escoamento livre e ndo ha, portanto,
interferéncia de pontes liquidas;

B. Funicular: Sdo estabelecidos contatos permanentes entre as particulas;

C. Capilar: O conteddo de agua é alto o suficiente para formacdo de pontes
liquidas, e

D. “Gota™: E observada a dissolugdo das particulas.

Para que ocorra transicdo entre oS estdgios, variagdes no meio que
circunda a amostra e também as proprias caracteristicas fisico-quimicas do material
devem ser investigadas. O desenvolvimento da tensdo superficial existente no solido
bulk é definido de acordo com a intensidade das pontes liquidas, e uma classificacao

para o estagio de saturacdo da dgua é dado de acordo com a Tabela 2.4.
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Tabela 2.4. - Classificagdo da &gua em um sistema particulado de acordo com seu estagio de saturagao.

3 . Estagio de saturacédo da agua no meio
Saturacgdo da agua (S)

particulado

<25% Pendular (A)

25% < S < 80% Funicular (B)
80% < S < 90% Capilar (C)
> 90% “Gota” (D)

Fonte: Adaptado de Althaus e Windhab (2012).

H4 ainda uma condicao chamada de “cimentacdo”, que ocorre apds os
estagios B ou C ou D. O pd ndo absorve mais agua do ambiente e o filme que esta
formado permanece unindo as particulas e da origem a um novo aglomerado. Quando
um solido bulk experimenta diferentes condi¢cdes ambientes, por exemplo, este pode ter
sua distribuicdo granulométrica alterada devido a formacéo de aglomerados, com novas
caracteristicas morfoldgicas, o que implica em nova condicdo que deve ser conhecida a
fim de que se possa prever sua escoabilidade. Esse € um dos motivos pelos quais o
estudo do fluxo de materiais particulados é tdo especifico para cada material em estudo

e ainda estda sujeito a variacoes dependendo das condicGes do teste.

2.4.4. Distribuicdo granulométrica e formato de particulas

Um dos grandes desafios no estudo da escoabilidade de pos consiste no
fato de cada material apresentar um conjunto de particulas com ampla distribuicéo
granulomeétrica e formatos de particula irregulares.

Uma classificacdo é apresentada para os tipos de solido de acordo com o

tamanho de particulas no Quadro 2.1.:
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Quadro 2.1. - Classificagdo de sélidos particulados de acordo com o tamanho de particulas.

Classificacao dos solidos Faixa de tamanho
Sélido grosseiro (coarse) 5-100 mm
Sélido granular 0,3-5mm
PO grosseiro 100 — 300 pm
Po fino 10 — 100 um
P6 superfino 1-10 pm
P6 ultrafino <1 um

Fonte: Adaptado de Woodcock e Mason (1987).

Alguns autores chamam de “finos” todas as particulas em uma faixa
granulométrica inferior a 500 um (CHITPRASERT; CHEDCHANT, 2006; ROGE;
MATHLOUTHI, 2003). Infere-se assim que cada trabalho definird a melhor forma de
classificar uma determinada faixa granulométrica de acordo com o material em estudo.
Como exemplo, Pohlman, Roberts e Gonser (2012) estudaram a influéncia de particulas
muito finas em po de titénio e relacionaram as forgas coesivas as particulas presentes no
material que eram menores que 45 um, representando aproximadamente 20% da
amostra.

Como nem todos os sistemas particulados sdo compostos por esferas
perfeitas, uma representacdo do tamanho médio deve ser adotada. Dependendo da
metodologia, sdo obtidos didmetros diferentes. A Figura 2.3. mostra 0s diametros mais

comuns utilizados nos estudos de particulas solidas.
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Figura 2.3. - Representacdes de didmetros médios representativos de um sistema particulado.
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Fonte: Adaptado de Rawle et al. (2003).

Em processos onde a area superficial disponivel para que ocorram
fendmenos de transferéncia é importante, o didmetro de Sauter (TANNOUS et al.,

1998) é o mais utilizado, e sua defini¢éo é dada pela Equacao 2.6.
Ds = ﬁ 2.6

onde,
Xi € a fracdo massica retida na peneira i e
D; é o diametro medio das particulas retidas na peneira i.

E importante citar que alguns equipamentos inferem sobre os didmetros
médios das particulas com base nas suas concentracdes, medidas por um sistema
diferente do peneiramento (difracdo a laser, por exemplo) e assim adotam outras
definicBes para o célculo do diametro médio. Outro diametro bastante utilizado é o
diametro DeBrouke (ou D[4,3]) que também é conhecido como didmetro volumétrico,

por considerar o volume da particula para inferir sobre seu diametro.

2.4.5. Rugosidade de superficie
Caracteristicas associadas a superficie das particulas podem exercer
influéncia direta no escoamento de um conjunto de particulas. Isso ocorre

principalmente devido as forgas de atrito que terdo diferentes intensidades de acordo
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com a quantidade de irregularidades presentes na superficie. A area de contato entre as
particulas pode variar de acordo com as rugosidades e também com o formato das
particulas, e com isso, 0 mddulo da tensdo de cisalhamento necesséria para separar as
particulas dependera das forcas de coesdo estabelecidas nessas areas de contato.
Contabilizar todas as forcas envolvidas, em todas as areas de contato, €
um dos grandes problemas na area de escoamento de sélidos (Figura 2.4). Simulagdes
permitem prever o comportamento de um sélido bulk, mas envolvem equacionamentos
e métodos numéricos complexos. Faustino (2010) estudou forcas de adesdo em meio
particulado e concluiu que, quanto maior for o pico da rugosidade, menores as regides
de contato entre as superficies e, portanto, elas ficam aderidas com menor intensidade
de forga. No entanto, se considerado 0 movimento das particulas durante o escoamento
(uma particula deslizando ou “rolando” sobre a outra), fica dificil a inferéncia sobre a
atuacdo das forcas nessa situacdo. As rugosidades podem agir como pequenos
“bloqueios mecanicos” que impedem o movimento (JULIANO; BARBOSA-
CANOVAS, 2010), e a situacdo de maior ou menor intensidade das forcas de adesdo

ndo seria pertinente neste caso.

Figura 2.4. - Pontos de contato entre duas particulas de superficie irregular.

Fonte: Faustino (2010).

E importante citar também que particulas de maior esfericidade
movimentam-se com maior facilidade do que objetos que possuem arestas (que € 0 caso
dos cristais, como por exemplo o cristal de acucar). No entanto, quando existem
rugosidades na superficie desses materiais, existe entdo, o atrito de rolamento
(FERENCE et al., 1971). Ao considerar uma particula movendo-se sobre outras,

dependendo das irregularidades na superficie, a for¢a de atrito atua contra 0 movimento
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e pode ainda deformar o material, considerando o fato de que nenhum solido é
perfeitamente rigido, ou seja, hd sempre diferentes modos de configuracdo entre as
moléculas que o constituem. Do topico anterior, sugere-se que tais desgastes provoquem
a formacédo de particulas muito finas que vao posteriormente, prejudicar o escoamento
do sélido particulado, uma vez que as for¢as coesivas se intensificam com a presenca de
fracOes solidas de baixa granulometria.

Com base na massa especifica e no tamanho das particulas, Geldart
(1973) classificou o comportamento na fluidizacdo de particulas com diferentes
caracteristicas e as classificou segundo o diagrama mostrado na Figura 2.5.

Figura 2.5. - Diagrama de Geldart para classificacdo de particulas quanto ao comportamento na

fluidizagéo.
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Fonte: Adaptado de Geldart (1973) e Castellanos (2005).

No diagrama apresentado, o grupo C é caracterizado por particulas finas
com alta coesividade e, portanto, de dificil fluidizacdo. O grupo A representa particulas
que tendem a exibir um regime de fluidizacdo homogéneo (aerado). O grupo B por sua
vez, sdo particulas mais grosseiras (100 — 500 um de didmetro) e diz-se que esses
materiais tém comportamento similar ao de “areia”. Finalmente, o grupo D ¢ constituido

de particulas grandes e de alta densidade, ideais para opera¢do em leitos de jorro. Tal
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classificagdo pode auxiliar na previsdo da escoabilidade de um material particulado

mesmo que de forma indireta e qualitativa.

2.5. Forgas em solidos particulados
As possiveis forcas de superficie que podem atuar em um sistema
particulado sdo mostradas no fluxograma da Figura 2.6.

Figura 2.6. - Forgas interparticulares em meios particulados.

Forcas em um sistema
particulado

Fvdw Atrito Eletrostaticas Capilares

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Além das forcas de superficie, forcas de campo gravitacional estardo
sempre presentes. Um material solido em repouso implica que a somatéria das forcas
atuando sobre ele tem resultante nula. Para que ocorra 0 movimento, as forcas de campo
devem superar as forcas de coesdo, gerando uma forca resultante ndo nula sobre o
conjunto de particulas. As forcas de superficie apresentadas na Figura 2.6 sdo relevantes
no estudo do escoamento de particulados, e serdo discutidas a seguir.

Um meio granular esta sujeito a acdo de forcas de interacdo entre
particulas que sdo chamadas forcas de atracdo ou de coesdo. Sao elas: forcas de van der
Waals, forcas de atrito, forcas eletrostaticas e forcas capilares (ou pontes liquidas). A
escoabilidade esta diretamente relacionada com tais forcas, e se a forca peso do
conjunto de particulas é muito maior que a soma de todas as forcas de atracdo do
sistema, esse escoara facilmente (CASTELLANOS, 2005). No entanto, a intensidade
dessas forcas dependera das propriedades fisico-quimicas da estrutura sélida e do leito
de particulas (distribuicdo granulométrica, formato, rugosidade de superficie,
temperatura, conteudo de umidade, entre outros fatores).

Nos proximos topicos sera abordada cada uma dessas forcas

interparticulares.
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2.5.1. Forgas de van der Waals

Forcas de van der Waals estdo sempre presentes e exercem um papel
fundamental em todos os fendmenos que envolvem forgas interparticulares
(ISRAELACHVILI, 1985). A origem dessas forcas estd nos componentes quimicos que
constituem a particulas. As moléculas, constituidas de dtomos, se atraem (mesmo que
ndo estejam carregadas) através dos dipolos. Para qualquer molécula, uma posicéo
instantanea dos 4&tomos ao redor do nucleo origina um campo elétrico que por sua vez,
polariza uma molécula que esta proxima, induzindo assim um dipolo nessa molécula.
Dessa maneira, os dois dipolos geram uma forca de atracdo entre as moléculas
(CASTELLANOS, 2005). Certamente, quando o conceito é ampliado a um conjunto de
particulas, o entendimento é mais complexo, pois uma terceira molécula modifica o
campo elétrico e o efeito que uma molécula exerce sobre a outra ndo é mais equivalente.

O potencial de interacdo Lennard-Jones originou o desenvolvimento da
equacdo que descreve a forca de van der Waals entre duas particulas esféricas, atraves
da integracdo da energia potencial que descreve a atracdo entre as moléculas.
Considerando seus raios iguais e muito maiores do que a distancia entre elas tem-se a
Equacédo 2.7. (CASTELLANOS, 2005):

. _ AR 2.7
vdwWw — ZOZZ

onde,
A é a constante de Hamaker (valor tabelado para as espécies quimicas, mas em geral
muito préximo de 10™° para quase todas moléculas);
R é o raio das particulas, e
z é a distancia entre as particulas.
Essa equacdo pode adotar diferentes formas e dependera principalmente

da geometria das particulas. Varias delas estdo representadas em Israelachvili (1985).

2.5.2. Forcas eletrostaticas

Particulas podem apresentar carga devido a sua natureza quimica ou
acumula-la através de operagfes como transporte pneumatico, por exemplo. Quando as
particulas estdo energeticamente carregadas, forcas eletrostaticas atuam como forgas de
repulsdo ou de atragdo no sistema (VERWIJS, 2005). Em geral particulas mais finas

estdo sujeitas & acdo dessas forcas, como mostrado na Figura 2.7.
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Figura 2.7. - Forcas cisalhantes em funcédo do didmetro de particula e principais forcas interparticulares.
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Fonte: Adaptado de Juliano e Barbosa-Canovas (2010).

Em um meio liquido, por exemplo, particulas dissolvidas estéo sujeitas as
Forcas de van der Waals que séo sempre atrativas. As forcas eletrostaticas atuam nesse
caso como forcas de repulsdo, a fim de evitar a aglomeracdo, impedindo que somente as
forcas atrativas imperem (ISRAELACHVILI, 1985).

2.5.3. Pontes Liquidas

Pontes liquidas (ou pontes de hidrogénio) sdo recorrentes em materiais
particulados que possuem &gua constituindo o sistema. No entanto, como visto no
topico 2.4.3. € necessario que a agua esteja em um estdgio de saturacdo minimo
chamado estagio “capilar” para que tais forcas exer¢cam influéncia no escoamento.

O tamanho da particula também esta associado ao tipo de forca que essas
apresentam. A Figura 2.7. ilustra as faixas onde predominam algumas forcas
interparticulares. Na mesma figura é possivel notar que as pontes liquidas prevalecem
na regido hachurada onde, para tamanhos de particulas maiores, menor é a forca
cisalhante requerida, indicando que o diametro da particula tem papel fundamental

quando essas forcas prevalecem em um sistema particulado.

2.6. Parametros indicativos de escoabilidade
Para uma melhor compreensdo de como se comportam 0s materiais

particulados em situagdes de escoamento, bem como a maneira como sdo obtidos 0s
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parametros de fluxo, esse tdpico aborda os diferentes critérios adotados para avaliagdo

da escoabilidade de pos.

2.6.1. Fluxo de funil x fluxo méssico

Indlstrias que lidam com sélidos particulados podem encontrar
problemas em situacOes de descarregamento de silos por gravidade. Dependendo das
propriedades fisicas do material particulado e também das caracteristicas do recipiente
(tipo de material, rugosidades, geometria), um padrdo de escoamento é desenvolvido.
Jenike (1964) definiu dois tipos de classificacdo que até hoje sdo adotados: o fluxo de
funil e o fluxo de massa, mostrados na Figura 2.8.

Figura 2.8. - Caracteristica de fluxo de funil (a esquerda) e fluxo de massa (a direita).
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Fonte: Palma (2005).

O fluxo de massa ocorre quando o material cisalha de maneira uniforme
no interior do silo, ou seja, todas as particulas se movimentam e deixam o recipiente
através do orificio de saida (“first in, first out”). Esse tipo de fluxo quase sempre €
recomendado na inddstria de alimentos, pois quase ndo ha chance de ocorrerem
incrustaces e comprometer a seguranca do alimento, ja que essas incrustacdes
permitem o desenvolvimento de micro-organismos indesejaveis para o produto. Ja o
fluxo de funil recebe esse nome, pois, no interior do silo desenvolve-se um caminho
preferencial, e parte do produto fica estagnado nas laterais da tremonha (“first in, last
out”). Para se determinar o tipo de fluxo deve-se levar em consideracdo o tempo de
armazenamento, pois as forcas interparticulares podem favorecer a formacdo de
aglomerados, de forma que as forcas gravitacionais atuando no interior do silo passam a
ser insuficientes para o cisalhamento do material e ele ndo escoa. E comum encontrar
situacOes onde pds ficam armazenados durante alguns dias e ao “tombar” o recipiente, o

material ndo flui e nota-se que todas as particulas se tornaram um grande aglomerado.
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A fim de encontrar a melhor configuracdo para a situacdo de descarga é
necessaria uma boa caracterizacdo dos materiais que constituem o meio particulado, e o
material de fabricacdo do recipiente. Depois, testes de cisalhamento permitem a
obtencdo de parametros de fluxo importantes no calculo do angulo da tremonha e
didmetro de saida. Lopes Neto et al. (2009) estudaram propriedades de fluxo
instantaneas e temporais, a fim de classificar o melhor tipo de escoamento para 4 tipos
de alimentos (farinha de trigo, amido de milho, fécula de mandioca e farinha de milho)
e concluiram que a inclinagdo minima da tremonha para todos os pds estudados devem
ter no minimo 60° para que ndo haja segregacdo. Os mesmos autores também notaram
que ndo ha influéncia do tempo de consolidacdo (24 e 48h), sendo classificado fluxo
facil em ambas as condicOes, diferentemente de Teunou e Fitzpatrick (2000) onde a
escoabilidade de farinha de trigo foi afetada negativamente ao longo de um periodo de 7
dias. Este ultimo trabalho apenas reportou propriedades de fluxo, ndo realizando o

dimensionamento do reservatorio de descarga.

2.6.2. Indice de Hausner

Um dos testes classicos usados para classificacdo das propriedades de
escoamento de um material particulado é o indice de Hausner. E definido pela razio
entre as densidades bulk compactada (obtida por testes de compactacdo por vibracdo) e

aerada, como visto na Equacéo 2.8.

_ Ppuik compactada

HR = 2.8
Pbulk aerada

Apesar de ser considerado um método simples, existem algumas
limitacBes como, por exemplo, o procedimento adotado pelo operador ou a formacgéo de
aglomerados durante o teste (PELEG, 1977). Por este motivo, deve-se atentar a dados
reportados na literatura, pois nem sempre sdo facilmente comparaveis, mesmo que se
trate do mesmo material.

O Quadro 2.2. traz a relacdo entre a caracteristica do fluxo desenvolvido
e o indice de Hausner. Nota-se que para maiores indices, pior € o fluxo, ou seja, quanto
maior for a reducdo no volume de p6 compactado (maior compactacdo), mais dificil

sera seu fluxo, pois mais intensas serdo as forcas coesivas no interior do sistema.
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Quadro 2.2. - Classificagdo do fluxo de acordo com indice de Hausner.

Classificacéo do fluxo indice de Hausner

Excelente 1,00-1,11

Bom 1,12-1,18
Razoavel 1,19-1,25
Passavel 1,26-1,34

Dificil 1,35-1,45

Muito dificil 1,46-1,59

Extremamente dificil >1,60

Fonte: Adaptado de (LUMAY et al., 2012).

Saw et al. (2015) a fim de verificar o empirismo imposto na classificacdo
do fluxo através do indice de Hausner, correlacionaram esse valor com o valor
encontrado para coesividade através de testes de cisalhamento na célula de Jenike. Para
os particulados classificados como de fluxo dificil, o erro foi pequeno, concluindo-se,
portanto que o indice de Hausner ¢ um bom indicativo de fluidez. J& para 0s materiais
de fluxo livre, o erro foi grande, indicando que testes alternativos na obtencdo dos
parametros de fluxo devem ser considerados quando deseja-se obter informacGes sobre

o fluxo desse tipo de material.

2.6.3. Angulo de repouso

O angulo de repouso de materiais particulados pode ser obtido de duas
formas: em condicOes estaticas e dinamicas de escoamento. Conforme mencionado por
Geldart et al. (2006) existem ao menos 8 maneiras diferentes reportadas para medida de
angulo de repouso, sendo portanto uma analise de dificil padronizacdo. Os proximos

topicos discorrerdo sobre suas principais diferencas.

2.6.3.1. Angulo de repouso estatico

Uma representacdo do método para determinacdo do angulo de repouso
estatico (ARe) € apresentada na Figura 2.9. O po6 € inserido em um funil & uma distancia
fixa da base onde sera despejado. Apos a formacdo da pilha, determina-se o angulo

através da Equacéo 2.9.
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Figura 2.9. - Determinacio do Angulo de repouso estatico.
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Fonte: Juliano e Barbosa-Canovas (2010).

h
AR, = arctan+— 29

D /2
onde,
h é a altura da pilha formada, e
D é o diametro da placa de Petri (base fixa).
Para a classificacdo do fluxo de um sdélido particulado baseado em seu
AR: ¢ utilizado o Quadro 2.3. E definido como o angulo com a horizontal, no qual o
material repousa ap6s formada uma “pilha” de particulas como pode ser visto na Figura

2.9.

Quadro 2.3. - Classificagdo do fluxo de acordo com angulo de repouso.

Classificacao do fluxo AR (°)

Excelente 25-30

Bom 31-35

Razoavel 36-40

Passavel 41-45

Dificil 46-55

Muito dificil 56-65
Extremamente dificil >66

Fonte: Adaptado de Lumay et al. (2012).
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Tanto operadores de particulas mais finas como pds ou de particulas mais
grossas como grdos e sementes, adotam a metodologia do angulo de repouso para
predizer o tipo de fluxo do material. Essa metodologia fornece uma ideia da maneira na
qual um material ¢ acomodado em condicdes de estocagem, principalmente, e de como
serdo estabelecidas as forgas internas. Um material com angulo de repouso menor que
36° implica no facil deslizamento de uma particula sobre as outras, ou seja, significa
dizer que as forcas de atrito sdo menos intensas e o cisalhamento é mais facil. Ja
angulos maiores implicam em forgas coesivas mais pronunciadas no sistema
(caracteristicas de particulas mais finas). Tanto as propriedades fisicas da particula
como as caracteristicas do meio externo exercem influéncia no angulo de repouso, bem
como o procedimento adotado pelo operador.

Szulc e Lenart (2010), obtiveram em seus estudos de fluidez de alimentos
em pd, angulos de repouso para arroz, leite em po integral, agucar moido e morango em
po, com didmetros médios de particula de 472, 220, 208 e 254 um, respectivamente. O
maior angulo foi encontrado para o aglcar, 0 que era esperado, uma vez que esse
alimento apresentou particulas mais finas, implicando a maior atuacdo das forcas

coesivas no sistema.

2.6.3.2. Angulo de repouso dinamico

Assim como o angulo de repouso estatico, o angulo de repouso dindmico
(ARy) é util na previsdo do escoamento de um sélido, porém em condic¢des dinamicas,
como por exemplo, durante o processamento em um transportador de particulas,
secagem em tambores rotativos, e outras operagdes que envolvem o material particulado
em movimento. Durante esses processos, € comum que muitas industrias tenham
experiéncias negativas como segregacdo de material, deposicdo nas paredes do
equipamento, devido as mas estratégias de operacdo e utilizacdo errdnea dos materiais e
das condicBes de processo, por falta de conhecimento da fluidez que é fungdo do
material e do equipamento.

As metodologias mais comuns para medida do ARq4 sdo apresentadas por
alguns autores (GELDART et al., 2006; LUMAY et al., 2012; SANTOS et al., 2015) e
consistem na determinacdo do angulo formado pelas particulas no interior de um
sistema confinado em rotagdo constante. Geldart et al. (2006) afirmam que o &ngulo de

repouso estatico ndo € o melhor para se avaliar o tipo de fluxo de um material
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particulado, pois em geral, em processos de transporte, o solido encontra-se em
movimento e uma parcela de gas/ar é incorporada no interior do material, tornando-o
aerado durante o fluxo, enquanto a condicdo estatica impde certo estado de
consolidacéo.

2.6.4. Redbmetro de pos

Uma vez que a fluidez estd intimamente ligada com as forgas
interparticulares, diz-se que um bom teste consiste na medida da tensdo cisalhante do pd
pois essa fornecerd a informacdo da intensidade com que as forcas de atracdo estdo
presentes (CASTELLANOS, 2005). A vantagem da utilizacdo do redmetro de pos FT4
comparado a outros testes de cisalhamento (Jenike, Schulze, Brookfield) esta na etapa
de condicionamento do pd, sempre anterior ao teste de cisalhamento. Esse procedimento
¢ capaz de eliminar (ou reduzir significativamente) a influéncia da “histéria do p6”
durante o teste, ou seja, destroi possiveis aglomerados que estejam presentes e tenta
“acomodar” o p6 sempre da mesma forma através de uma lamina patenteada pelo
proprio fabricante que atravessa o material em movimento rotacional nos sentidos

horario e anti-horario.

2.6.4.1. Funcéao fluxo

A teoria inicialmente proposta por Jenike (1964) infere que um material
particulado pode ter seu comportamento de fluxo previsto através da quantificacdo da
relacdo entre as forcas normais impostas ao sdlido e as forcas de cisalhamento
necessarias para que o po entre em movimento.

Circulos de Mohr sdo tracados durante o teste de cisalhamento, em
gréficos de tensdo de cisalhamento necessaria para movimentar o pé versus tensdo
normal aplicada durante o teste, em duas etapas: uma de pré-cisalnamento, que permite
a construcdo do circulo maior e outra de cisalhamento onde os niveis de consolidacdo
aplicada vao diminuindo, permitindo assim a construgdo da “yield loci” como

representada na Figura 2.10.
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Figura 2.10. — Circulos de Mohr usados para a obtencédo da “yield loci” (linha em negrito) e dos pares de

dados de tensdo ndo confinada de deslizamento (o) e tensdo principal de consolidagdo (c1). O Ponto “E”

é 0 ponto do estado estacionario, obtido no pré-cisalhamento. O ponto “C” é a coesdo do material, obtido
por extrapolagdo da “yield loci” quando tensdo normal é nula.

o

Tensao de
cisalhamento
(kPa)

@]

Tensao normal (kPa)

Fonte: Adaptado de Verwijs (2005).

A teoria introduzida por Coulomb (COULOMB, 1776 apud
CASTELLANOS, 2005) conhecida como critério de ruptura de Coulomb, ¢é
representada pela Equacao 2.10. Coulomb assumiu que um material granular € um meio
continuo de densidade uniforme (CONDOTTA, 2005).

T= uo+c 2.10

onde,

7 € a tensdo cisalhante;

o é a tensdo normal aplicada;

w € o coeficiente de atrito interno, e
c € a coesdo do material particulado.

A Equacdo 2.10 representa a relacdo entre a tensdo cisalhante e a tensao
normal, representada pelo segmento linear conhecido como “yield loci” do material
conforme exemplificado anteriormente.

A funcdo fluxo é considerada uma medida importante de fluidez. E
obtida a partir da construcao de circulos de Mohr, onde é possivel obter pares de dados
de tensdo ndo confinada de deslizamento (o) e tensdo principal de consolidagdo (o1),

que serdo os eixos Yy e x da fungéo fluxo, como mostra a Figura 2.11.
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Nos casos onde é possivel obter uma funcéo linear nas diferentes tensdes
de consolidacdo aplicadas, o céalculo do indice de fluxo é realizado diretamente pelo
inverso da inclinagéo da reta obtida (JULIANO; BARBOSA-CANOVAS, 2010).

No entanto, nem todos os materiais seguem um comportamento linear em
suas funcbes fluxo, sendo necesséria a analise de cada ponto dentro das diferentes
regides de classificacdo de fluxo.

Figura 2.11. - Funcdo fluxo exemplo (linha A) e linhas de escoamento constante.

=1 ff=2

muito coesivo

sem fluxo

escoamento facil
ff,=10

escoamento livre

Fonte: Adaptado de Schulze (2010).

E possivel realizar testes de cisalhamento em diferentes tipos de célula,
com aplicacdo de forca axial como nos rebmetros, ou radial como na célula de Jenike.
Koynov, Glasser e Muzzio (2015) realizaram testes em pds de alumina comerciais com
didmetros médios de 59 e 4 um, encontrando diferengas significativas entre 0s
parametros de fluxo quando variados os tipos de célula e também a condicao de tenséo
normal aplicada nos materiais. Dessa forma, funcdes fluxo dependerdo do equipamento

e das condicGes de opera¢do imposta.

2.6.4.2. Indice de estabilidade e fluxo variavel

Um material particulado pode ter suas propriedades de fluxo alteradas
quando sujeitos as forcas externas constantes ou varidveis. Testes dinamicos
padronizados podem fornecer esses dados baseados na energia que é necessaria para que
determinada operagdo ocorra, fornecendo assim, uma ideia do quédo resistente € 0 p6 em

condi¢Oes de escoamento. Tais testes podem ajudar a diminuir paradas de processo
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devido a formacdo de aglomerados inesperados pela falta de conhecimento de como as
forcas coesivas atuam em um determinado sistema particulado.

Medidas empiricas sdo fornecidas pelo rebmetro de pds FT4 através dos
testes de estabilidade e fluxo variavel, onde se quantifica a energia necessaria para
movimentar uma amostra com auxilio de uma ldmina helicoidal. Um exemplo do

grafico que é obtido a partir desses testes é mostrado na Figura 2.12.

Figura 2.12. - Exemplo de gréafico obtido no teste de estabilidade e fluxo varidvel.

\

Energia total consumida durante o teste, mJ

T T T T T T T T T T T

Teste n° 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Vel. da 100 100 100 100 100 100 100 100 70 40 10

lamina mm/s :
Testes de Estabilidade e Fluxo Variavel

Fonte: Adaptado de Freeman (2007).

Exatamente no teste n° 7 (transicdo entre testes a fluxo constante e fluxo
varidvel), é calculada a energia basica de fluxo (BFE) que é igual a energia total
consumida durante este teste. Quanto maior for o valor de BFE, mais dificil sera o fluxo
do material particulado em questdo, pois infere-se que maior sera o esfor¢o da lamina ao
percolar o material, o que indica maior resisténcia do meio.

A Equacdo 2.11. representa o indice de estabilidade com base nos valores

encontrados no teste.

energia total do teste 7
SI = , 2.11
energia total do teste 1
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A relacdo entre o nimero obtido para Sl e o fluxo previsto para o solido

particulado € mostrada na Tabela 2.5.

Tabela 2.5. - indice de Estabilidade e sua relagio com a fluidez de solidos.

SI Classificacdo do material

SI<10 Fluxo afetado por friccdo entre particulas.
Fluidez pouco ou ndo alterada quando
SI=1.0 submetido as mesmas condic6es de fluxo
repetidas vezes.
Fluidez alterada possivelmente pela

SI>10
formacéo de aglomerados.

Fonte: Adaptado de Freeman Technology (2007).

A partir do teste de fluxo variavel (testes de 8 a 11 da Figura 2.12.) que
analisa a variacdo de energia necessaria para movimentar o po em diferentes

velocidades, é possivel obter o indice de fluxo a partir da Equacdo 2.12.

energia total do teste 11
FRI = - 2.12
energia total do teste 8

Uma vez obtido o indice de fluxo, os materiais sdo classificados

conforme a Tabela 2.6.

Tabela 2.6. - indice de Fluxo e sua relagio com a fluidez de solidos.

FRI Classificacao do material Aplica-se a materiais

Altamente sensivel a _ _
FRI >3.0 o Muito coesivos
variacoes de fluxo

Sensivel a variacoes de
15<FRI<3.0 Pulverulentos
fluxo

Pés com elevados

Pouco ou ndo sensivel a didmetros médios de
FRI= 1.0 o i
variacoes de fluxo particula ou tratamentos de
superficie
o Po6s com aditivos
Pseudoplastico ou ]
FRI<1.0 (antiaglomerantes,

Newtoniano ]
antiumectantes, etc.)

Fonte: Adaptado de Freeman Technology (2007).
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2.6.4.3. Indice de compressibilidade

Conforme visto no item 2.4. desse trabalho, meios particulados sé&o
constituidos de espacos vazios (poros) que permitem comprimir o material a um nivel
de consolidacdo mais elevado. A Figura 2.13. mostra como o grau de consolidagdo pode
influenciar na fluidez do material.

Figura 2.13. - Esquema de fluxo de um material particulado em trés niveis de consolidagdo: baixa,
moderada e alta tensdo aplicada sobre o leito.

Fluxo Facil * Consolidado

Tensao Baixa Moderada Alta
Aplicada:

Fonte: Adaptado de Freeman et al. (2011).

Como visto anteriormente, dependendo do grau de consolidacdo no qual
o material particulado se encontra, a tensdo de cisalhamento pode variar. 1sso ocorre
devido a aproximacdo das particulas, pois pela Equacdo 2.7 a intensidade da forca de
van der Waals € inversamente proporcional a distancia entre as particulas. Assim, o
sistema tende a permanecer compactado devido a intensificacdo das forcas coesivas, por
isso a importancia em se estudar a compressibilidade dos materiais particulados. indices
de compressibilidade poderdo entdo, servir como indicativos de qualidade do
escoamento.

Existem métodos dinamicos, quasi-estaticos e estaticos para obtencdo do
indice de compressibilidade. No método dinamico realizado em redmetro de pds, a
lamina percola o material, e o resultado é obtido em termos de energia, conforme
sugerido pela Equacédo 2.13 (FREEMAN; ARMSTRONG, 2011).

cl = Energia de fluxo compactada 213

Energia de fluxo aerada

Ou seja, baseia-se na energia dispendida pela lamina para se movimentar
através de um material nas suas formas compactada e aerada.
No quasi-estatico, o material é despejado em recipiente cilindrico e

submetido a batidas consecutivas, da mesma forma que para obtengdo do indice de
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Hausner. O indice de compressibilidade de Carr (CARR, 1965) é calculado a partir da
Equacéo 2.14.

2.14

CCI (%) = Pbc — Pba

P2 %100
Pbc

Segundo Freeman e Armstrong (2011), materiais que escoam facilmente
tém CCI < 10% e materiais com baixa fluidez apresentam CCI > 38%. No entanto, nesta
medida, algumas dificuldades podem ser encontradas uma vez que a medida do volume
do p6 na proveta esta sujeita a muitas incertezas, como € exemplificado na Figura 2.14.
que ilustra as interfaces irregulares da superficies formadas pelos pos.

Figura 2.14. - Exemplo de como os pds se acomodam em testes de compactacdo quasi-estaticos. Da

esquerda para a direita: Talco (facil inferéncia do volume), lactose e calcario (dificil inferéncia do
volume).

Fonte: Freeman e Armstrong (2011).

Jd 0 método estdtico consiste na aplicacdo de uma forca em uma
determinada massa de material confinado, sendo possivel obter a porcentagem de
reducdo de volume também através da relacdo entre as densidades.

Além de valores numéricos, é possivel avaliar como as particulas se
acomodam no leito através de curvas de densificacdo quasi-estatica (variacdo da
densidade bulk com nimero de batidas) ou curvas de densificacdo estaticas (variacdo da
densidade bulk com a tensdo normal aplicada). Este Gltimo € caracteristico de testes em
redmetro de pos e auxiliam no estudo do comportamento coesivo de um solido bulk.

Os trabalhos encontrados na literatura acerca do tema “escoamento de
solidos” ainda exploram muito pouco todas as possiveis influéncias de resisténcia ao
escoamento a fim de que sejam futuramente aplicados & producdo industrial. A
complexidade em se contabilizar todas as forcas atuantes em um sistema particulado
(dado que o contato entre um par de particulas ndo sera necessariamente idéntico em

outro par do sistema, nem mesmo a distribuicdo das forcas ao longo do material sera
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uniforme — a exemplo dos silos muito altos) de forma que se possa prever seu
comportamento em certa condicdo de escoamento, também faz com que se tenha na
academia um menor nimero de contribuicBes cientificas quando comparado ao
escoamento de fluidos, os quais ja possuem modelos e parametros bem definidos no
estudo dos fendbmenos de transporte. Nos Ultimos anos, no entanto, verifica-se a
crescente preocupacdo com essa operagdo unitéria, decorrente da dimensdo dos
problemas enfrentados pelas empresas que lidam com solidos particulados. Cada
material possuird suas devidas distingdes e com isso, cada trabalho dentro do tema sera
Unico e tera sua importancia caracteristica, servindo sempre de apoio e incentivo no
estudo de outros materiais. Estima-se, com esse trabalho, prosseguir com a investigagéo
de tecnologias emergentes no contexto dos sistemas particulados, aléem de incentivar
positivamente o desenvolvimento do tema, destacando uma matéria prima de suma

importancia para a economia do Brasil, 0 agucar.
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3. MATERIAIS E METODOS
Neste capitulo sé&o apresentados todos os materiais, equipamentos e
procedimentos realizados neste trabalho.

3.1. Materiais
A seguir sdo apresentados 0s materiais selecionados para o presente
estudo. Os acUcares foram escolhidos de acordo com suas diferencas fisicas e de

processamento.

3.1.1. Acticar “very high polarization” (VHP)

E um acUcar cristal produzido para exportagio e passa por menos etapas
de processamento que os agucares de finalidade domestica. Em comparagdo com o tipo
“demerara”, possui menor porcentagem de cinzas e de agucares redutores além de
apresentar menor umidade (UNICA, 2014). Nao é utilizado como produto final e,
portanto, serve como matéria prima para producdo e refino de outros tipos de acgucar.
Neste trabalho, foi utilizado o agucar VHP produzido pela Usina Sdo Martinho™,
localizada na cidade de Jaboticabal — SP. Este acUcar serd denominado neste texto

como VS.

3.1.2. Agucar cristal comercial

E um aclcar cristal assim como o VHP, porém este é comercializado
para finalidades domesticas e industriais. Passa por uma etapa de clarificacdo do caldo
onde sdo utilizados compostos quimicos como o leite de cal (para neutralizacdo do
caldo) e anidrido sulforoso (MACHADO, 2012). Em relacdo ao tipo VHP, o acUcar
cristal passa por mais uma etapa de branqueamento, porem de forma mais intensa,
sendo evidenciada pela grande quantidade de sulfitos (OLIVEIRA; ESQUIAVETO;
SILVA JUNIOR, 2007). Durante esta etapa conhecida como “refino e purificacdo”,
ocorre também uma tentativa de uniformizar os cristais em sua granulometria. Um
controle de qualidade do produto final é aplicado, por ser classificado como produto
final. A marca utilizada foi o aglcar cristal da Usina Colombo™ e sera denominado
como GS.
3.1.3. Acucar refinado

O acucar refinado, como infere 0 nome, passa por uma etapa de refino,

onde particulas menores sdo produzidas a partir dos cristais de agucar. No Brasil, esse
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tipo € o mais consumido pelas familias e também ¢ chamado “actcar de mesa” devido a
sua alta taxa de dissolugdo. A marca utilizada foi a Unido™ e sera denominado como

acucar RS.

3.1.4. Acucar confeiteiro
Esse tipo possui granulometria nitidamente mais fina. E amplamente
utilizado em confeitarias e nas industrias de alimentos na preparacdo de bolos,
coberturas e doces (MACHADO, 2012). Quando em processamento, assegura melhor
uniformidade do produto, das texturas e até mesmo melhor palatabilidade. Neste
trabalho, utilizou-se o agtcar “glagucar®”’ da marca Unido™, denominado agucar IS.
Foram usados, portanto:

e 2 agucares do tipo cristal muito similares apenas diferindo em relagdo ao
seu grau de pureza e distribuicdo granulométrica, devido a maior
quantidade de etapas de processamento no qual o agucar do tipo “cristal”
é submetido, e

e 2 acucares refinados de geometria irregular, sendo o tipo “RS” com
distribuicdo granulomeétrica mais ampla e tamanho médio maior e o
“confeiteiro” com maior quantidade de particulas finas.

Uma imagem com os 4 tipos é apresentada na Figura 3.1., a seguir.
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Figura 3.1. - Aclcar a) RS, b) VS, ¢) ISe d) GS.

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

3.2. Caracterizacdo dos materiais

Para melhor compreender os comportamentos de fluxo dos aclcares aqui
explorados, uma caracterizacdo detalhada das propriedades fisico-quimicas dos
acucares, incluindo distribuicdo granulométrica, umidade, densidades bulk aerada e
compactada, massa especifica real e morfologia foram realizadas. Nesta sessdo, sera
reportada a metodologia detalhada de cada analise.

Todos os testes realizados, tanto para caracterizacdo como para obtencao

das propriedades de fluxo, foram conduzidos a temperatura ambiente (= 25°C).

3.2.1. Distribuicéo granulométrica

Para analise de distribuicdo granulométrica do agucar IS, foi utilizado
analisador de particulas Mastersize Microplus MAF5001 da Malvern com dispersao das
particulas em etanol. Ja para os outros agucares (VS, GS e RS), utilizou-se técnica de
peneiramento por vibragdo com conjunto de peneiras com mesh variados (7, 16, 18, 20,
25, 30, 35, 40, 60, 70, 80, 120 e 170), e agitador de particulas da marca Retsh, seguindo
norma 1SO 3310.
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O diametro médio de Sauter de uma particula (ou D[3,2]) é o diametro
representativo de uma esfera que ocuparia 0 mesmo volume da particula, sendo o mais
utilizado em sistemas particulados, estudos de transferéncia de calor e massa, cinética e
catalise (CREMASCO, 2012). No presente trabalho, foram reportados didmetros
médios de Sauter e os diametros em relagdo as porcentagens de amostra (D10, D50 e
D90, caracterizando os didmetros médios onde 10, 50 e 90% da amostra se encontram
abaixo daquele respectivo valor) e também o célculo do Span (Equacdo 3.1), que
representa a dispersao da distribuicdo de tamanho das particulas (LIU et al., 2015).

Span = (Dgg — D10)/Dso 3.1

Para 0 acucar IS, o préprio equipamento ja forneceu dados de didametros
médios, calculados de modo padronizado pelo método de difracdo a laser. Para os
acucares peneirados, o didmetro de Sauter foi obtido pela Equacdo 2.6, enquanto 0s
didametros Dig, Dsp € Dgy foram obtidos por interpolacdo dos valores onde a fracdo

massica acumulada acusava 10, 50 e 90% da amostra, respectivamente.

3.2.2. Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

As micrografias foram obtidas em equipamento de microscopia
eletrébnica de varredura, modelo MEV Inspect S50 da marca FEI localizado no
Departamento de Engenharia de Materiais (DEMa) da UFSCar, no laboratorio de
Caracterizacdo Estrutural (LCE). As imagens foram obtidas a fim de se verificar
aparéncia na superficie das particulas e também seus respectivos formatos. Para isso,
magnitudes de 100 até 5000x foram aplicadas. O preparo de cada amostra foi realizado

de acordo com as especificacdes do equipamento.

3.2.3. Massa especifica real

A fim de obter a real densidade das particulas de acgucar, foram realizadas
analises em picnémetro a gas hélio Accupyc Il 1340. Micromeritics, localizado no
centro universitario da FEI, na cidade de Sdo Bernardo do Campo, SP. O equipamento

forneceu um valor médio de 10 repeticdes.

3.2.4. Densidade bulk aerada e compactada e porosidade do leito solto
O método de despejo foi padronizado para as analises de densidade bulk

aerada e compactada, e também angulo de repouso estatico. Para materiais granulares
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(aclcares VS e GS), a massa utilizada foi de 200g enquanto que para materiais mais
finos (acucares RS e 1S), foi usada uma massa de 100 g. Um esquema ¢ ilustrado na
Figura 3.2.
Figura 3.2. - Arranjo experimental adotado para despejo de particulas na realizagdo das analises de
densidade bulk e angulo de repouso estatico. 1- Recipiente contendo a amostra; 2- funil com saida

bloqueada; 3- Proveta de vidro 250 ml para teste de compactacdo ou placa de Petri (D = 10,6 cm) para
base fixa da medida do angulo de repouso estatico.

7N B

10 cm

5] o

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

A densidade bulk aerada e compactada foram obtidas por testes de
compactacdo no Tap2S (Logan Instruments, EUA) através da metodologia U.S.P. I,
sendo que a primeira foi a medida obtida logo apds o despejo e a segunda, a medida
obtida na batida de numero 500, pois ap0s essa batida, a densidade dos materiais foi
praticamente constante. As especificagdes do equipamento sdo: velocidade = 300
batidas/min; altura da oscilacdo = 14 mm e volume da proveta graduada = 250 ml. As
equacdes utilizadas no calculo da densidade bulk e da porosidade do leito sdo descritas

no topico 2.4.2. deste trabalho.

3.2.5. Conteudo de umidade

Para determinacdo do conteddo de umidade das amostras de agucar, foi
utilizada a metodologia proposta pelo Instituto Adolfo Lutz 171/1V (1AL, 2008) de
secagem a pressdo atmosférica, com adaptacGes. Primeiramente, 5 g de cada agucar
foram pesados em triplicata, em placas de Petri pequenas. As amostras foram entéo

submetidas a secagem em estufa modelo 315 SE da FANEM por 2 horas, a temperatura
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de 10512 °C. Apds esse periodo, as amostras foram resfriadas em dessecador e entdo
pesadas para afericdo da quantidade de &gua que havia sido transferida para o ar de
secagem. Esse mesmo procedimento foi repetido até que fosse verificada variagdo < 2
mg entre uma medida e outra. Aplicou-se entdo a Equacdo 2.4 para determinacdo da
umidade em base imida (u.b.u.).

Foram calculados também os niveis de saturacdo da agua em cada

amostra através da Equacdo 2.5 do tdpico 2.4.3 deste trabalho.

3.3. Propriedades de Fluxo

Conforme j& citado, existem testes classicos e testes realizados em
equipamentos com celulas de cisalhamento, por exemplo, capazes de fornecer
parametros de fluxo e permitir entdo, a inferéncia sobre a fluidez dos sdlidos
particulados. Serdo descritas a seguir, metodologias para ambos os testes, sendo o

segundo, testes dinamicos obtidos por reometria de pos.

3.3.1. Indice de Hausner

Os dados obtidos através de testes de compactacdo (descritos no item
3.2.4. deste trabalho) possibilitaram o calculo do indice de Hausner, que € considerado
um teste classico no estudo de propriedades de escoamento de sistemas particulados. O
indice de Hausner foi calculado através da Equacdo 2.8 que pode ser vista no tépico
2.6.2 deste trabalho.

Apos obtido o indice de Hausner foi possivel classificar o fluxo de

acordo com o Quadro 2.2. (topico 2.6.2).

3.3.2. Angulo de Repouso

Outro teste classico que sugere a representacdo do fluxo de solidos é o
angulo de repouso. Neste trabalho, foram realizados testes estaticos e dinamicos. Ambas
as metodologias sdo descritas nesta sessdo, e foram definidas de modo a atender os
modelos da andlise até entdo reportadas, procurando manter a reprodutibilidade dos

testes com a padronizacao dos procedimentos adotados pelo operador.

3.3.2.1. Angulo de repouso estatico
Para medida do angulo de repouso estatico, a metodologia seguida (com
adaptacOes) foi proposta por Lumay et al. (2012). Partiu-se de um protocolo inicial,

onde se utilizou um funil plastico doméstico com didmetro de saida igual a 1 cm e
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inclinagdo 65°, apoiado em suporte universal a 10 cm da base. A saida do funil foi
bloqueada propositalmente enquanto era preenchido, com aproximadamente 200 g do
material a ser analisado. Para o material mais fino (acucar IS), foi necessaria uma etapa
de peneiramento para preenchimento do funil a fim de destruir possiveis aglomerados.
Apds o preenchimento do funil, a saida foi entdo liberada e o material se
empilhou sobre a parte convexa de uma placa de Petri (base fixa) com 10,6 cm de
didmetro e uma régua presa nas laterais permitiu a afericdo da altura da pilha formada.
Uma camera digital modelo DSC TX20 da Sony foi apoiada em tripé para aquisicdo das
imagens. A Figura 3.3. apresenta o arranjo experimental utilizado para realizacdo do

experimento.

Figura 3.3 - Dispositivos e arranjo experimental para medidas do angulo de repouso estatico de aclcares.

funil plastico
Dsaida=1cm

camera digital

10 cm

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Apos formadas as pilhas, a Equacdo 2.9 foi utilizada para obtencdo do

angulo de repouso estatico.

3.3.2.2. Angulo de repouso dinamico

Para medida do angulo de repouso dindmico dos aglcares, empregou-se a
metodologia descrita por Lumay et al. (2012) com adapta¢es. Um tambor cilindrico
(altura = 6 cm e diametro = 12 cm) rotativo de acrilico foi preenchido até a metade do
seu volume com o material a ser analisado. Este cilindro estava acoplado a um eixo
central e um controlador de velocidade, onde era possivel variar a rotacdo (Figura 3.4).
Neste trabalho, apo0s a realizagdo de alguns testes preliminares para verificagdo do
comportamento dos materiais quando submetidos a fluxo dindmico, os angulos de

repouso dindmicos foram obtidos de acordo com a recomendacdo de Lumay et al.,
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(2012), onde se determina a menor velocidade de rotagdo em que se observa uma
interface particula/ar lisa e regular.

Figura 3.4. - Arranjo experimental empregado na aquisicdo de imagens para posterior medida do angulo
de repouso dindmico de agucares.

camera digital tambor rotativo regulador
e f ..t mofor, de velocidade
J :0.::. ::° h\ ®

C

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Anteriormente a cada analise, o material particulado foi submetido a
rotacdo constante por 10 segundos, a fim de homogeneizar o leito de particulas para que
ndo houvesse interferéncia de possiveis aglomerados na afericdo das medidas. Uma
camera digital modelo DSC TX20 da Sony™ foi apoiada em tripé e posicionada frente a
face do tambor onde era possivel visualizar o solido particulado em movimento (Figura
3.4). Foram registrados videos dos fluxos (aproximadamente 5 voltas para cada
material) e posteriormente, 5 imagens aleatérias foram retiradas dos videos para
afericdo do angulo de repouso dinamico. Apds selecionadas as imagens, o angulo de
repouso dinamico foi obtido medindo-se o angulo central formado entre a horizontal e o
material particulado, com auxilio do software Image Pro Plus Version 6.0 da Media

Cybernetics.

3.3.3. Redbmetro de pés FT4

Os testes de fluxo em condi¢bes dindmicas foram conduzidos em
redmetro de p6s FT4 Powder Rheometer® da Freeman Technology (Figura 3.5.),
localizado no Departamento de Engenharia Quimica (DEQ) do Centro Universitéario da

FEI, na cidade de Sdo Bernardo do Campo — SP.
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Figura 3.5. - Redmetro de pés FT-4 Powder Rheometer® (Freeman Technology, UK) (esquerda) e
variaveis que o equipamento é capaz de estimar durante os testes de fluxo (direita).
il

|
L.

Fonte: Freeman Technology (2007).

Dentre vérios possiveis testes que podem ser realizados neste
equipamento, 3 deles foram determinados neste trabalho e sdo descritos a seguir. Uma
lamina torcida desenvolvida pelo fabricante permite medir o torque e a forca axial
aplicada, convertendo a analise para determinacao das propriedades de fluxo do material
particulado em estudo (energia basica de fluxo, indices de fluxo, funcdo fluxo, etc.).
Para todos os testes, o procedimento inicial consistiu em acoplar a ldamina no eixo do
equipamento e inserir a amostra no recipiente cilindrico apropriado para o teste. O
operador selecionou entdo, no software FT4 Powder Rheometer, o tipo de teste a ser
realizado. No caso dos testes de estabilidade e compressibilidade, a rotina ja € pré-
programada. Ja para os testes de cisalhamento, foi necessario informar a tensdo de
consolidacéo a qual se desejava submeter a amostra. A partir deste procedimento, todas
as etapas seguintes como: trocar acessorios do eixo (lamina, pistdo, célula de
cisalhamento), medir densidade, etc., foram alertadas na tela do computador pelo
proprio software. Ao final do teste, os graficos foram visualizados e manipulados no
software Data Analysis v4. Todos o0s testes foram realizados em duplicata.

A diferenca entre este equipamento e outras células de cisalhamento que
também fornecem parametros de fluxo, como a célula de Jenike (JENIKE, 1964), por
exemplo, consiste na etapa de condicionamento que acontece anteriormente a cada teste
de cisalhamento, o que homogeniza o pé e elimina possiveis aglomerados (em outros

termos, se elimina a “historia do p6”). Outra diferenga esta na configuracédo da célula
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utilizada (Figura 3.6 — ¢) com aletas e menor didmetro de circunferéncia central, o que
aumenta a area de contato entre a superficie do p6 confinado no interior da célula e com
0 pé contido no cilindro de vidro. Os recipientes usados para acomodacdo dos materiais

a serem analisados sdo mostrados na Figura 3.7.

Figura 3.6. - Acessorios de eixo utilizados durante os testes de fluxo. a) Lamina torcida 48 mm ; b) Pistdo
ventilado; c) Célula de Cisalhamento 50 mm; d) Célula de Cisalhamento 25 mm.

Fonte: Freeman Technology (2007).

Figura 3.7. - Recipientes cilindricos (“vessels”) devidamente montados para realiza¢do dos testes em
redbmetro de pds. a) 25 mm x 10 ml e b) 50 mm x 85 ml.

Fonte: Freeman Technology (2007).
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3.3.3.1. Fungéo Fluxo

Para obtencéo da fungéo fluxo de cada amostra, foram realizados testes
de cisalhamento (em duplicata) no reébmetro de p6s FT-4 Powder Rheometer® (Freeman
Technology, UK). Os procedimentos para preparo da amostra a ser submetida ao teste
de cisalhamento foram seguidos conforme instrucfes do fabricante. O préprio software
do equipamento fornecia as instrugdes sobre cada etapa a ser realizada. A calibragdo do
equipamento também seguiu os padrdes do fabricante.

As tens@es de consolidacdo testadas foram: 1,5; 2,2; 3,0; 6,0; 9,0; 12 e 15
kPa, sendo as tensdes de 3, 6, 9 e 15 kPa pré estabelecidas pelo equipamento e para as
outras tensdes, foi necessario criar uma rotina de operagdo (0 que é permitido pelo
software FT4 Powder Rheometer). Para cada tensdo aplicada, uma etapa de pré-
cisalnamento anteriormente ao teste de cisalhamento foi realizada. Apés o sélido atingir
uma condicdo denominada “estado estacionario” 0 ponto de pré-cisalhamento foi
inserido no grafico auxiliar para a construcdo dos circulos de Mohr. Apds essa etapa, 0
cisalhamento foi realizado em 5 diferentes niveis de consolidacao, e para cada um deles,
um par de tensdo normal e tensdo cisalhante foi obtida (Figura 3.8.), sendo a tenséo
normal a forca aplicada pelo equipamento e a tensdo cisalhante, o torque medido no
deslizamento do material (por isso chamados “pontos de ruptura”).

Figura 3.8. - Niveis de consolidagdo em um teste de cisalhamento para obtengdo da “yield loci” de um
solido particulado.

Tensio (o) A
normal = . O
(Forca) ' o

tempo
by A
Tensio (1)
cisalhante
(Torque)
/
tempo

Fonte: (FREEMAN TECHNOLOGY, 2007).
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A etapa do pré-cisalnamento foi feita sempre na condicdo de tensdo
normal aplicada, e foi o primeiro ponto inserido no gréafico de tensdo cisalhante x tenséo
normal, representado pelo ponto E na Figura 3.9. Esse ponto foi obtido na condig¢éo de
“estado estacionario”, ou seja, quando o equipamento ndo pode mais detectar flutuacoes
na tensdo de cisalhnamento. Essa etapa foi de grande importancia para a analise, pois
auxiliou na construcdo do circulo de Mohr principal (representado pelas linhas
tracejadas na Figura 3.9.). Vale ressaltar que esse ponto ndo é incluso no ajuste linear da
“yield loci”, (ou curva de lugar geométrico de deslizamento). Para a obtencdo desta
Gltima, a teoria de Mohr Coulomb (discutida na sessdo 2.6.4.1.) foi aplicada para 0s
proximos 5 pontos de ruptura (ou “yield points”) obtidos durante o cisalhamento (em
pontos igualmente espacados, ou seja, em tensdes normais definidas pelo equipamento
em ordem decrescentes e equidistantes), os quais foram obtidos na ordem das setas
como mostra a Figura 3.9., configurando portanto, a “yield loci” do so6lido particulado
analisado em cada tenséo de consolidacdo definida. Um resumo das condicdes de teste €

apresentado na Tabela 3.1.

Tabela 3.1. - CondicBes de operacdo do reémetro de pos FT4.

Tensdo Normal (kPa) Diametro da célula de Diametro (mm) x Volume
cisalhamento (mm) do “vessel” (ml)*
15e22 24 25x10
3 24 e 48 25x 10 e 50 x 85
6;9;12e15 48 50 x 85

*1lustrados na Figura 3.7.
Fonte: Acervo Pessoal (2016).
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Figura 3.9. - Construcao da “yield loci” e dos circulos de Mohr. As setas representam os pontos de ruptura
dos testes de cisalhamento para cada nivel de consolidagdo. O Ponto “E” € o ponto do estado estacionario,
obtido no pré cisalhamento. O ponto “C” ¢ a coesdo do material, obtido por extrapolagdo da “yield loci”
guando tensdo normal é nula.

o

Tensao de
cisalhamento
(kPa)

@]

Tensao normal (kPa)

Fonte: Adaptado de Verwijs (2005).

Ao término do ensaio, os pares de dados de tensdo ndo confinada de
deslizamento (UYS ou o) e de tensdo principal de consolidagdo (MPS ou o3) foram
utilizados para a construcdo das funcées fluxo. O redmetro também retornou valores de
coesividade, reportadas neste trabalho. Um exemplo que representa essas fungdes pode

ser visto no topico 2.6.4.1. deste trabalho.

3.3.3.2. Indice de estabilidade e fluxo variavel

O indice de estabilidade e o indice de fluxo foram obtidos através de um
mesmo teste em redmetro de pés FT4 Powder Rheometer® da Freeman Technology.
Primeiramente, a amostra foi inserida em recipiente cilindrico préprio do equipamento
(50 mm x 160 ml) e entdo se iniciou o teste de estabilidade a fim de verificar se o
material apresentava 0 mesmo comportamento quando submetido a variacdes iguais e
consecutivas provocadas pela percolacdo da lamina no interior do leito de particulas, em
movimento descendente e rotativo. Esse teste consistiu em 7 ciclos onde uma lamina
(48 mm de comprimento) percorreu a amostra contida no cilindro com velocidade 100
mm/s. No intervalo dos 7 ciclos, um ciclo adicional de condicionamento da amostra era
realizado para que se partisse sempre de uma mesma condicdo inicial. A energia bésica
de fluxo (BFE) foi considerada a energia total dispendida pela lamina durante o 7° teste,

em mJ. O indice de estabilidade foi determinado pelo calculo da Equacéo 2.11.
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Jé para o indice de fluxo (FRI), mais 4 testes foram conduzidos logo ap6s
0 teste de estabilidade, com procedimento similar ao anterior, mas velocidades da
lamina decrescentes de 100, 70, 40 e 10 mm/s. Ao final dos 11 testes, o indice de fluxo
foi calculado através da Equagao 2.12.

3.3.3.3. Indice de compressibilidade

A mudanga na densidade do material em fungdo da tensdo normal
aplicada foi medida e caracterizada como indice de compressibilidade. O pistdo
utilizado nos experimentos era de aco inox e era ventilado (Figura 3.6 - b), portanto,
permitia o escape de ar contido no leito de particulas durante a compresséo. Para o teste
de compressibilidade, 3 ciclos de condicionamento do p6 foram conduzidos no
redbmetro FT4 com a lamina torcida de 48 mm de comprimento. ApoOs a etapa de
condicionamento, inseriu-se o pistdo ventilado e 8 etapas de compressdo foram
realizadas (com tenses normais variando de 0,5 kPa até 18 kPa), conforme rotina
padrdo do software préprio do equipamento. A compressibilidade foi entdo aferida em
porcentagem de variacdo no volume do solido particulado apos a compressdo em cada

tensdo aplicada.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. Caracterizacdo fisico-quimica dos aglcares comerciais

Os testes de caracterizacdo sd&o importantes quando se deseja
compreender os fendmenos envolvidos no escoamento de sistemas particulados. Nos
topicos a seguir serdo apresentados dados de distribuicdo granulométrica, morfologia,
massa especifica das particulas, densidades bulk aerada e compactada e umidade, além

de uma analise das curvas de compactacdo dos agucares.

4.1.1. Distribuicao granulométrica

Primeiramente, foi realizada difracdo a laser para todas as amostras e
apenas o acucar IS apresentou distribuicdo granulométrica consistente, uma vez que o
equipamento usado ndo mede particulas maiores que 500 um. Para didmetros médios
acima de 75 pum, a técnica do peneiramento é recomendada (CREMASCO, 2012), e foi
conduzida nos outros tipos de agucar, conforme descrito no item 3.2.1. A analise da
distribuicdo foi feita de acordo com a fracdo massica acumulada pelo didmetro médio,
como pode ser visto na Figura 4.1.

Como pode ser observado, GS e VS, por exemplo, apesar de similares
visualmente possuem distribuicbes granulomeétricas diferentes. VS possui em seu
conjunto, particulas maiores que 1000 um. Ja a amostra RS possui distribuicdo proxima
a GS em fracOes acumuladas maiores, porém é notada maior presenca de particulas

finas devido a curva mais acentuada no inicio da distribuicao.



Figura 4.1. - Distribuicdo granulométrica com base na fragdo méssica acumulada em diferentes tipos de agtcar.
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Fonte: Acervo Pessoal (2016).
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O diametro de Sauter foi obtido para o aclcar IS pelo préprio
equipamento de difracdo a laser, enquanto que para 0s outros agucares, a Equacdo 2.6.
foi utilizada. Para os didametros D1o, Dsg € Dgg, foram realizadas interpolacdes do grafico
apresentado na Figura 4.1. e fornecem uma ideia da quantidade de particulas
finas/grosseiras presentes no sistema. Dessa forma, a analise granulométrica dos 4 tipos
de acucares foi obtida e resultados podem ser vistos na Tabela 4.1.

Tabela 4.1. - Diametros médios de diferentes tipos de aglcar.

D; (um) Dio (M) Dso(um)  Deo (M) Span

GS 506+2 276+1 537+2 772+3 0,92
IS 69+1 44 6+0,4 77+1 122+1 1,00
RS 262+5 123+5 28615 704+16 2,03
VS 633+25 3066 696+7 1062+6 1,09

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

A maior dispersdo da distribuicdo de tamanhos foi verificada para o
acucar RS (maior Span). Por ser um tipo de acucar de uso domestico, a regularidade no
tamanho de particulas pode nédo ser prioridade na sua producdo, diferentemente dos
outros tipos, que sdo utilizados industrialmente e cuja granulometria possivelmente
precisa atender padrdes previamente estabelecidos. Entre os agucares cristais (VS e GS),
observa-se que para a amostra GS, por exemplo, ha 10% das particulas abaixo de 276
pum e 90% abaixo de 772 pum. O valor de Dy, entre essas amostras tém uma diferenca
menor que 30 um, mas por outro lado, Dgy apresenta uma diferenca de
aproximadamente 300 um, indicando que VS pode ser caracterizada com maior fracdo
de particulas maiores. J& IS foi a amostra de menor granulometria, apresentando
particulas de 40 a 150 um aproximadamente. Em geral, um sistema com particulas
maiores que 200 um é considerados de “escoamento livre”, ¢ particulas menores estdo
mais sujeitas as forgas de coesdo e apresentam assim, um ‘“escoamento mais dificil”
(TEUNOU et al., 1999). No ambito industrial, a ndo uniformidade do tamanho dos
cristais, pode prejudicar a calibracdo de sistemas dosadores, levando a necessidade de
reajustes mais frequentes (OLIVEIRA; ESQUIAVETO; SILVA JUNIOR, 2007).

Powers (1960) apud Oliveira (2015) afirmou que acucar cristal obtidos
de acordo com procedimentos padrGes de cristaliza¢do, quando submetidos a técnica do

peneiramento, reportam dados (em base méssica) de uma distribuicdo granulométrica
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monomodal. 1sso, como pode ser visto nos resultados aqui apresentados, ndo ocorreu
para as amostras utilizadas.

No geral, infere-se que o aglcar IS é considerado um pé de granulometria
fina enquanto RS apresenta granulometria intermediaria e com ampla distribuicdo (com
particulas desde 50 até 1000 um). Os acucares GS e VS sdo 0s tipos considerados
“granulares” com didmetros variando de 100 a 900 um e de 250 a 1.200 pum

respectivamente.

4.1.2. Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A microscopia eletrénica de varredura permitiu a visualizagcdo das
particulas de agucar tanto em relacdo ao seu formato como em sua superficie. A partir
da Figura 4.2. e possivel verificar que agucares do tipo GS e VS possuem arestas e
forma bem definidas (solidos do tipo cristalino) enquanto o acgucar IS e o agucar RS,
ambos com uma granulometria mais fina, apresentam particulas com formatos
irregulares. A partir da mesma figura, pode-se observar também que ha presenca de
aglomerados no acucar 1S. J& na Figura 4.3. micrografias de agucar em maior magnitude
sdo apresentadas. E possivel notar a irregularidade nas superficies de actcar IS e RS e

alguma presenca de p6s muito finos aderidos a superficie de acucar GS e VS.
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Figura 4.2. - Micrografia obtida por microscépio eletrdnico de varredura com magnitude 100x. a) agUcar
GS; b) aglcar IS; c) actcar VS e d) aglicar RS.

.. HV det ot|mag O | ti HV det WD
5.00 kV |ETD| | 100x |-0 ) s 50 10.00 kV|ETD |10.1 mm
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HV det WD g 5 e HV det WD
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Figura 4.3 - Micrografia obtida por microscdpio eletrénico de varredura com magnitude 1000x. a) agtcar
GS; b) agucar IS; c) aglcar VS e d) aclcar RS.
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Gijon-Arreortta e Tecante (2015) obtiveram micrografias de acucar IS e
também afirmaram que essas particulas possuem formato irregular (com angulagdes
heterogéneas) e baixa esfericidade. Tanto o formato como algumas caracteristicas da
superficie das particulas dependem do processo no qual tais materiais foram
submetidos, a comecar pelo processo de cristalizacdo que é o maior responsavel pela
definicdo do tamanho dos cristais. Da mesma forma, as etapas que antecedem
(clarificacdo do caldo, por exemplo) ou que sucedem a cristalizacdo (secagem, por
exemplo) podem modificar as propriedades fisicas dos cristais, levando cada material a
apresentar propriedades muito particulares, dai a dificuldade em se comparar dados pré-

existentes na literatura.

4.1.3. Contetdo de umidade

ApoOs abertas as embalagens comerciais, as umidades de cada tipo de
acucar foram obtidas e seus respectivos valores em base imida sdo mostrados na Tabela
4.2. Os desvios padrdes altos para as amostras GS e VS devem-se principalmente a
umidades muito baixas inerentes desses materiais, pois nessas condi¢cdes, menor € a
precisdo da medida gravimétrica. A presenca de dgua em meio particulado intensifica
forcas de coesdo devido a intensidade das pontes liquidas. Duffy e Puri (1996)
concluiram que um aumento de apenas 3% na quantidade de agua presente em agucar
provoca um grande aumento na forca coesiva de 1,6 para 13,1 kPa.

Na industria produtora de acUcar, 0S maximos permitidos variam em
torno de 0,05 e 0,15% para os tipos mais utilizados como matéria prima, que sdo 0s
acucares VS e GS (USINA ALTO ALEGRE, 2016). Todos os acucares utilizados foram
obtidos comercialmente, com excecdo do VS (que foi fornecido diretamente pela usina
produtora), e concordam com os valores limites estipulados, exceto o aclcar RS que
apresenta umidade mais elevada, possivelmente devido a processos de transporte e
armazenagem até seu envase final. Com base nos valores de umidade, foi estimado o
nivel de saturacdo da dgua presente em cada material, através da Equacéo 2.5.

Os valores encontrados sdo apresentados na Tabela 4.2., e seguindo a
classificacdo sugerida no trabalho de Althaus e Windhab (2012), todos os materiais
estdo dentro da faixa que categoriza a agua presente como no estagio de saturacdo
conhecido como “pendular” (S < 25%). Nesta saturagdo a agua ndo contribui para o

estabelecimento de forgas coesivas, contudo em alguns casos as diferengas nas
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umidades dos materiais séo significativas e podem influenciar a compactacdo e fluidez

dos agucares.

Tabela 4.2. - Umidade e niveis de saturagdo da dgua em leitos de aclicares comerciais.

Tipo de aglcar u.b.u. (%) S (%)
GS 0,03+0,02 0,07
IS 0,17+0,02 0,44
RS 0,31+0,02 0,79
VS 0,06+0,02 0,20

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Os valores obtidos para saturacdo (S) da agua nos acucares citados nao
ultrapassaram 1% e podem, portanto, ser considerados materiais secos, ou seja, sem a

presenca de pontes liquidas que poderiam originar forcas de resisténcia ao escoamento.

4.1.4. Massa especifica real
A massa especifica real (prea) d0s 4 tipos de acucar foram medidas com
picnémetro gasoso e o resultado € mostrado juntamente com outras propriedades fisicas

que serdo discutidas nos proximos topicos, na Tabela 4.3.

Tabela 4.3. - Propriedades fisicas de agucares.

Pbulk aerada Phbulk compactada Porosidade
Preal (9/CM3)
(g/cm3) (g/cmd) -&
GS 1,5763+0,0006  0,897+0,006 0,995+0,007 0,431+0,004
IS 1,5998+0,0008 0,629+0,005 0,840+0,009 0,607+0,003
RS 1,5777+0,0006  0,777+0,004 0,949+0,005 0,508+0,002
VS 1,5885+0,0004 0,866+0,005 0,962+0,000 0,455+0,003

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Para todas as amostras foram encontrados valores proximos, de 1,6 (com
variacdo de apenas 0,0235 g/cm® entre 0 menor e o maior valor). Esse valor
desconsidera possiveis porosidades internas, uma vez que 0 gas penetra 0S poros e
retorna um valor mais proximo possivel ao volume ocupado apenas pela matriz solida.
Assim, como todos os solidos possuem quimicamente a mesma composi¢éo, o resultado
foi préximo, como era esperado. De acordo com o banco de dados do IFA (2016), a
sacarose cristalina possui densidade real de 1,5737 g/cm3 na temperatura ambiente,

valor muito préximo ao reportado. Fitzpatrick et al. (2004) também avaliaram



76

propriedades fisicas e de fluxo de diferentes alimentos e p6 e encontraram 1,610 g/cm3
para agucar, valor pouco acima ao encontrado para os 4 tipos explorados neste trabalho.
Existe uma relacdo entre a composi¢cdo quimica e o processamento dos agucares, e pelo
fato de que o agUcar utilizado nos diversos estudos € obtido em paises diferentes, isso
pode ter atribuido tal diferenca na densidade real da particula.

H& ainda, um diagrama de classificacdo quanto a fluidez proposta por
Geldart (1973). A densidade do ar foi negligenciada no célculo da diferenca (pr — par)
uma Vvez que pa << p, € utilizando o Ds como didmetro médio das particulas, foi

possivel classificar os aglcares como mostra a Tabela 4.4.

Tabela 4.4. - Classificacdo de Geldart para acucares.

Tipo de Acgucar Grupo Caracteristica
VS B - )
Materiais granulares, baixa
RS B ) _
expanséo do leito.
GS B
Fluidizacdo homogénea
IS A com expansao significativa

do leito.

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

O agucar tipo 1S, de granulometria mais fina, foi o Unico que se inseriu
no grupo A. Em termos de propriedades de escoamento de sélidos, a pior classificacao
seria a C, que indica particulas finas e coesivas, como reportado por De Campos e
Ferreira (2013) para 6xido de aluminio e p6 de ceramica. Em principio, estas particulas

apresentam maior tendéncia a coesao e, portanto, maior resisténcia ao escoamento.

4.1.5. Porosidade do leito solto

Valores de porosidade média dos leitos constituidos por particulas de
acucar, calculados a partir da Equacdo 2.3, sdo apresentados na Tabela 4.3. (sessdo
4.1.4). Tais resultados podem estar diretamente relacionados com distribuicGes
granulométricas e também com o formato das particulas. A porosidade de um sistema
particulado tem grande interesse nos processos de transferéncia de calor e massa, uma
vez que tais espacos vazios podem ser preenchidos com gases, liquidos ou até mesmo

outras partl'culas menores presentes no meio.
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Acucar IS apresentou a maior porosidade, apesar de ser o particulado
mais fino. 1sso acontece, pois em leitos particulados de baixa granulometria, a presenca
acentuada das forgas interparticulares do tipo van der Waals e/ou eletrostaticas que
contribuem para um aumento na coesdo dessas particulas, pode aumentar também, a
tendéncia a formacdo de aglomerados, tornando a porosidade do leito maior. Gijon-
ArreortGa e Tecante (2015) avaliaram a porosidade de acgucar IS, obtendo o valor de
0,671, muito préximo do valor encontrado de 0,607.

J& os acucares do tipo VS e GS, apresentaram porosidades semelhantes
entre si e menores que IS. RS por sua vez, apresentou distribuicdo granulométrica

ampla, e isso caracterizou sua porosidade como intermediaria entre os testados.

4.1.6. Densidade bulk aerada e compactada

As densidades bulk aerada e compactada dos leitos de particulas dos
acucares estudados sdo apresentadas na Tabela 4.3. (secdo 4.1.4.). Na condicdo inicial
(aerada, sem compactacdo), a menor densidade foi encontrada para o agucar confeiteiro.
O fato de que particulas finas apresentam maior area para atuacdo das forcas
interparticulares aumenta a tendéncia a formagéo de aglomerados e resulta na formacéo
de maior quantidade de espacgos vazios durante a acomodacdo do material, conferindo
maior volume ocupado para uma dada massa de material e, portanto menor densidade.
Ja os acucares do tipo GS e VS, apresentam morfologia e distribuicdo granulométrica
semelhante e isso se reflete na acomodacdo do leito, uma vez que essas particulas
apresentaram densidades muito proximas. O aclcar RS, que possui distribuicdo
granulométrica com tamanhos intermediarios, apresentou também valores
intermediarios de densidades e porosidades entre os tipos IS e VS/GS.

Na caracterizacdo de um leito de particulas, as densidades antes e ap0s o
processo de compactacdo sdo dados importantes, pois a maneira na qual cada p6 ou
sistema particulado tende a se acomodar varia de acordo com as propriedades fisicas das
particulas presentes no sistema. Para um sistema de particulas com formatos regulares e
tamanhos uniformes (e.g., esferas de vidro perfeitamente rigidas) poderia se esperar
uma densidade constante, pois ndo hd mudanca no arranjo antes e ap0s o sistema sofrer
compactacao (seja esta por aplicacdo de pressdo — estatica, ou por vibragdo — dindmica).

E interessante avaliar a cinética de acomodacdo dos materiais aqui

estudados, através da sua curva de compactacéo.
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A fim de verificar o comportamento dos agUcares quando submetidos a
processos de compactacdo, construiu-se um grafico de densidade em fun¢do do nimero
de batidas procedidas em equipamento Tap 2S da Logan. Os gréaficos que apresentam as
curvas para 0s 4 materiais estudados podem ser vistos na Figura 4.4. A densidade
crescente atribui-se a eliminagdo dos poros durante a compactacdo, fazendo com que
uma mesma massa ocupe volumes cada vez menores. IS e RS apresentam cinéticas de
compactacdo mais proximas entre si, indicando que pds mais finos tendem a se
acomodar rapidamente pois apresentam maior porosidade (por motivos apontados no
topico anterior), eliminando espagos vazios com poucas batidas. J& VS e GS que sdo
tipos com maiores semelhangas fisicas entre si, a menor porosidade inicial do leito
implica em uma cinética de compactacdo mais lenta. Para todos os agUcares, a variagdo
da densidade até a batida de namero 100 € alta e ap0s esse ponto, a medida encontra-se

dentro da incerteza experimental.



79

Figura 4.4. - Variacdo de densidade bulk de leitos de particulas de aglcar de acordo com nimero de batidas.
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80

Varios trabalhos sdo encontrados na literatura (ABDULLAH;
GELDART, 1999; BODHMAGE, 2006; MICH et al., 2015; ZENEBON; PASCUET,;
TIGLEA, 2008) acerca do estudo do comportamento de pds durante um processo de
compactacdo dindmica (geralmente reportados como densidade bulk x nUmero de
batidas ou indice de Hausner x nimero de batidas, o que é equivalente, uma vez que o
indice de Hausner € sempre proporcional a variacdo da densidade, como visto na
Equacdo 2.8).

A exemplo de Abdullah e Geldart (1999) que testaram diferentes
metodologias para diferentes tipos de materiais (variando-se a concentracdo de finos e
morfologia), um aumento no tamanho médio de particulas exerce uma grande influéncia
no arranjo das particulas no leito uma vez que essas promovem maior volume de
espacos vazios e devido ao fendmeno de segregacdo, particulas finas vdo ocupar
somente os poros do extremo inferior do leito, fazendo com que tanto os poros
intermediarios quanto os superiores permanecam desocupados, dificultando o aumento

da densidade.

4.1.6.1. Modelo de compactacéo proposto por Mallol et al. (2008)

Os dados experimentais foram ajustados, com auxilio do software
computacional Origin - Pro8®, a um modelo matematico (Equacdo 4.1) proposto por
Mallol et al. (2008) que descreve a cinética de compactacdo de particulas de quartzo

com base nos graus de avango da compactacdo - ¢ (Equacao 4.2).

N N

£= (17l (r -0l x g 41

onde,
f representa a fracdo de amostra compactada pela eliminagdo dos poros grandes;
N representa o numero de batidas na qual 63% dos poros grandes sdo eliminados, e

N, representa 0 nimero de batidas na qual 63% dos poros pequenos sao eliminados.

§= ——F 4.2

onde,
Vpo € 0 volume de poros inicial (antes da compactacéo) e

V, € 0 volume de poros em uma determinada batida.
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O volume de poros foi calculado através da Equacédo 4.3 a seguir.

K=V _m 4.3
pr

Entre os 3 pardmetros ajustados, apenas N, ndo é afetado pelo tamanho
de particula nem pelo método de preenchimento. Além disso, f estd diretamente
relacionado com o inicio da compactacdo, ja que poros grandes sdao mais facilmente
eliminados que os poros pequenos, representando, portanto, o perfil de compactagdo no
inicio do processo.

A equacdo proposta por Mallol et al. (2008) para descrever a cinética de
compactacdo por vibragdo em particulas de quartzo com distribuicdo monomodal foi
ajustada para os agucares estudados, e 0 ajuste pode ser visualizado na Figura 4.5., a
seguir (pontos representam dados experimentais e linha continua representa 0 modelo

ajustado).

Figura 4.5. - Ajuste da equacdo proposta por Mallol et al., 2008 para compactac¢do de agUcares.
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N + 1 batidas

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

A Tabela 4.5. apresenta os parametos fornecidos por cada modelo

de compactacéo ajustado para os diferentes tipos de acucar.



82

Tabela 4.5. - Parametos ajustados ao modelo de compactacdo da Equacdo 4.1 e valores de &ms para os 4
tipos de aclcar.

f N1 N2 Emax
IS 0,67 9 135 0,41
GS 0,65 6 298 0,23
RS 0,67 4 110 0,36
VS 0,58 19 221 0,22

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Os valores de &nax indicam que a maior porcentagem de poros eliminada
durante toda a compactacdo (poros grandes e pequenos) foi para amostras de IS, com
reducdo de 41% em relacdo ao volume total de poros inicial. Um pouco menos foi
observado para RS (36%) e praticamente 0 mesmo valor para as amostras GS e VS (23
e 22%). Em relacdo ao parametro f, os valores obtidos para IS, GS e RS foram iguais ou
muito proximos, enquanto que VS apresentou um valor menor (0,58 ou 58%). Isso
significa que um menor volume de amostra de VS foi compactada pela eliminagdo dos
poros grandes. Aqui, cabe a analise da presenca mais acentuada de particulas grandes
(Ja que VS possui Dy relativamente maior do que todas as outras amostras), o que leva
essa amostra a apresentar comportamento menos coesivo. Para GS, um valor pouco
maior é encontrado (65% da amostra é compactada inicialmente). Ja para IS e RS, que
sdo as amostras com maior quantidade de particulas finas, 67% do volume total de
amostra foi compactada inicialmente, evidenciando a presenca de particulas finas que
conseguem ocupar 0S poros vazios.

Os parametros N; e N, referem-se a reducdo do volume de poros do leito,
sendo o primeiro mais relacionado a cinética de acomodacéo das particulas (eliminacao
dos poros grandes), e o segundo, mais relacionado com o final do processo, quando a
cinética é muito lenta (eliminacdo dos poros pequenos, mais dificeis de serem
ocupados). Como visto na Tabela 4.5. a cinética é mais rapida para a amostra RS que
necessita de apenas 4 batidas para que 63% de seus poros grandes sejam extinguidos,
seguido de GS que precisa de 6 batidas e IS, 9 batidas. Esse resultado ndo era esperado,
uma vez que IS foi a amostra com maior porosidade do leito solto e também com maior
namero de particulas menores, além de se apresentar como a amostra mais compressivel
entre os 4 tipos estudados (maior porosidade média). Assim, esperava-se que essa fosse

a amostra de cinética mais rapida. No entanto, nota-se que a formacdo de aglomerados,
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0 tamanho primario da particula deixa de ser representativo e seria necessario um
conhecimento do tamanho dos aglomerados para tal afirmacéo. O valor mais alto de N1
foi encontrado para VS (19 batidas) reafirmando que a presenca de particulas mais
grosseiras diminui a coesividade e reduz o grau de compactacdo do leito particulado,
apresentando cinética mais lenta.

Por fim, o pardmetro N, ndo seguiu 0 mesmo comportamento de Nj,
indicando que a eliminacdo dos poros pequenos ndo se da da mesma maneira que a
eliminacdo dos poros grandes. A Unica excecdo foi RS, que assim como Nj, também
apresentou o menor valor, seguido de IS, VS e por Gltimo, GS. E necessario mais que 0
dobro do nimero de batidas para eliminacdo de 63% dos poros pequenos em GS do que
IS. 1sso ocorre pois a segunda amostra possui uma quantidade muito maior de particulas
finas (D1 = 44 um) do que a primeira (D1g = 276 um), dificultando assim, a ocupagéao
dos poros pequenas por essas particulas.

Os parametros estatisticos usados para verificacdo da qualidade do ajuste

séo apresentados na Tabela 4.6.

Tabela 4.6. - Par@metros estatisticos da equacéo de ajuste proposta por Mallol et al., 2008 aplicada para

acucares.
SQR ERM (%) R2
GS 0,000500 2,06 0,9896
IS 0,000436 1,23 0,9976
RS 0,000909 2,02 0,9926
VS 0,000396 3,66 0,9935

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

SQR representa a soma do quadrado dos residuos que é o desvio
observado em torno da média estimada para o tratamento, ou seja, é a variabilidade dos
dados obtidos com os dados estimados, e quanto mais proximos de zero, melhor sera o
ajuste. Para os materiais temas de estudo deste trabalho, todos os valores foram muito
proximos a zero, o que é um bom indicativo da qualidade do ajuste proposto.

ERM é o erro relativo médio e expressa o quanto os dados ajustados se
distanciam dos dados experimentais. Para tal pardmetro, o maior valor foi para a
amostra com maior porcentagem de particulas grosseiras (VS), mas todos os valores sdo

adequados e indicam um bom ajuste dos dados ao modelo. Para todas as amostras, um
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coeficiente de correlacdo (R?) muito préximo de 1 foi encontrado, 0 que caracteriza a
equacéo do ajuste como uma boa representacdo dos dados experimentais.

Assim, pode-se inferir que a equagdo proposta representou
adequadamente as particulas de agucar do presente trabalho.

4.2. Propriedades de Fluxo de aglcares comerciais
Nesta sessdo, serdo reportados os dados de fluidez de aglcares, obtidos
por testes classicos e por testes de fluxo derivados de reometria de solidos.

4.2.1. indice de Hausner

A Tabela 4.7. apresenta os valores obtidos para o indice de Hausner de
diferentes tipos de acucar e sua classificacdo de fluxo. O maior valor encontrado, foi o
acucar 1S, como esperado, indicando que este € o material que apresenta pior fluidez. Os
acucares GS e VS apresentaram valores similares para o indice de Hausner, o que era
esperado ja que suas propriedades fisicas e morfologicas diferem muito pouco entre si.
Por fim, um valor de indice de Hausner maior que o encontrado para 0s agucares VS e
GS e menor que o de IS, foi obtido para o acucar RS, que apesar de apresentar ampla
distribuicdo granulométrica possui diametro médio menor, o que favorece a acdo de
forcas interparticulares como forcas de van der Waals e eletrostaticas, aumentando
portanto a coesividade deste material.

Tabela 4.7. - indice de Hausner para diferentes tipos de agucar e classificacdo do fluxo segundo a
European Pharmacopeia.

HR (-) Classificacao do fluxo
GS 1,10+0,00 Excelente
IS 1,33+0,04 Passavel
RS 1,21+0,01 Razoavel
VS 1,11+0,01 Excelente

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Como pbde ser observado, nenhum acucar teve seu fluxo classificado
como “dificil” nas condi¢des analisadas.

O indice de Hausner, apesar de ser uma medida relativamente simples na
analise de fluxo de leitos particulados, ainda é considerado um método empirico e de
baixa precisdo. Contudo, ainda é bastante aplicado nas industrias, por ser rapido e de

custo muito baixo. Saw et al. (2015) estudaram a correlacdo entre parametros de fluxo
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obtidos por célula de cisalhamento angular (Brookfield Engineering Laboratories Inc.,
USA) e a classificacdo do fluxo, através do indice de Hausner, encontrando maior
correlagéo para os materiais que eram classificados como coesivos ou muito coesivos.
Tais resultados indicaram que os materiais de classificagdo “livre escoamento” ou
“escoamento facil” merecem atengdo quanto aos estudos de fluidez, pois as
propriedades de fluxo obtidas por diferentes métodos para esses materiais nem sempre
séo concordantes. No entanto essas duas medidas implicam em condi¢Oes diferentes de
propriedades de escoamento, sendo o indice de Hausner uma metodologia quasi-
estatica e o teste de cisalhamento, dindmico. Deve-se considerar, portanto, a finalidade
desejada para escolher o método mais adequado.

Para os materiais de caracteristicas mais granulares, torna-se necessario
levar em conta ndo somente as propriedades do leito, mas também as possiveis
alteracOes que tais materiais venham a sofrer durante um determinado processo de
transporte ou mesmo durante a estocagem, como aumento de umidade do material ou

diferencas na distribui¢do granulométrica devido a processos de fric¢éo.

4.2.2. Angulo de Repouso

O angulo de repouso de um material solido particulado pode ser
analisado de forma estéatica e dinamica. Ambos os resultados obtidos por essas medidas
sdo apresentadas nesta sessdao e seus valores sdo analisados quanto a fluidez dos

acucares.

4.2.2.1. Angulo de repouso estatico

O angulo de repouso estatico (AR.) é considerado uma medida de rapida
analise que caracteriza a fluidez de um solido particulado em condi¢bes de descarga,
sendo que quanto menor 0 AR, mais facilmente ele escoa. Os resultados apresentados
na Tabela 4.8. mostram que os aclcares GS e VS possuem o menor AR, € que portanto,
podem ser classificados como os materiais de melhor fluidez dentre os tipos estudados.
Ja os acucares IS e RS também apresentaram valores proximos se considerados 0s
desvios padrdo, e foram classificados como os tipos de fluxo mais dificil. Os valores
mais baixos para os agucares GS e VS estdo possivelmente relacionados as propriedades
inerentes ao cristal (formato angular de arestas bem definidas conforme apresentado na
Figura 4.2.), mas principalmente as suas caracteristicas fisicas como granulometria

maior que 0s outros tipos. A pilha formada apresenta angulagbes menores, pois apesar
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do atrito presente, tais particulas sdo capazes de deslizar umas sobre as outras mais
facilmente que particulas menores.

J& em relacdo aos outros tipos (RS e IS), com formato irregular e
distribuicdo granulométrica menor, ocorre o inverso. A presenca de particulas finas
intensifica as forcas interparticulares devido ao aumento da éarea especifica. Assim, a
coesividade do material aumenta o que leva a formacédo de pilhas mais altas e com picos
bem definidos, como pode ser visto na Figura 4.6.

Figura 4.6. - Pilhas de aclcares formadas para medida de angulo de repouso estatico. a) Agucar GS; b)
Acucar VS; c) Aglcar IS e d) Aclcar RS.

G TR

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Tabela 4.8. - Angulo de repouso estético e classificagio de acordo com a European Pharmacopeia (2010).

AR; (°) Classificacao do fluxo
GS 31+1 Bom
IS 40+1 Razoavel
RS 38+1 Razoavel
VS 32+1 Bom

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Entretanto, de acordo com a European Pharmacopeia (2010) mesmo 0s
acucares com angulos de repouso mais altos tém os fluxos classificados como
“razoavel”, como mostra a Tabela 4.8. Assim, diz-se que os valores para o angulo de
repouso estatico ndo indicaram dificuldades na fluidez dos tipos de aclcar analisados
neste trabalho.

Gijon-Arreortia e Tecante (2015) analisaram propriedades fisicas e de
fluxo de acucar IS e encontraram um valor proximo a 55° para medida de angulo de

repouso estatico, valor maior que o encontrado neste trabalho. Isso provavelmente esta
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relacionado ao fato de que, no estudo destes autores, a mediana foi de Dsy = 20,98 um
enquanto que aqui, valores proximos de 77 um foram encontrados para Dsy de agUcar
IS, pois é notorio que quanto menor for a granulometria, maior sera o comportamento
coesivo, portanto maior o angulo de repouso. Também, o conteddo de umidade aqui
reportado foi de 0,2 %, enquanto que para 0 agUcar dos autores mencionados
anteriormente, esse valor foi de 1 %. Assim, maiores porcentagens de agua presente na
amostra e granulometria mais fina ocasionam piora na fluidez, conferida pelo maior
valor do angulo de repouso estatico reportado por estes autores.

Por outro lado, deve-se tomar cuidado ao se realizar analise comparativa
entre esses dados. Por exemplo, um estudo realizado por Szulc e Lenart (2010), analisou
amostras de agucar com umidade de 0,4% e granulometria Dsp = 208 um, valores dentro
da faixa de estudo reportados neste trabalho. O valor obtido foi de 53° para o angulo de
repouso, valor acima dos reportados. Nesse caso, esse valor para o angulo nédo era
esperado, mas por ser considerada uma medida muito dependente do operador e dos
critérios de analise por ele utilizados, esses dados séo de dificil comparacdo. Também, a
caracterizacdo dos materiais deve ser bem explorada, a fim de se evitarem tais

diferencas na comparacao dos dados.

4.2.2.2. Angulo de repouso dinamico

O angulo de repouso dindmico (ARy) é importante na caracterizacdo de
fluxo de materiais particulados por fornecer uma ideia mais proxima do comportamento
desses sélidos em condicdes de movimento.

Para observacao dos tipos de interface entre a superficie pé/ar no interior
do cilindro verificados experimentalmente, algumas imagens obtidas sdo apresentadas

na Figura 4.7.
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Figura 4.7. - Representacgdo de imagens obtidas para medida do angulo de repouso dindmico em aguicares.
a) aclcar GS; b) aclcar IS; ¢) aglcar RS e d) aglcar VS.

»

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Foram realizados testes preliminares a fim de verificar qual a rotacdo
minima que permitia a visualizacdo de uma superficie pd/ar com menores
irregularidades possivel. Os valores encontrados foram de: 2 rpm para GS, RS e ISe 7
rpm para VS.

Os resultados de ARy obtidos para os aglUcares sdo apresentados na
Tabela 4.9. Nao h& na literatura, dados de classificagcdo para anélise do ARy, da mesma
forma que se pode encontrar para 0 AR e para 0 HR (Quadro 2.3.), portanto apenas
infere-se sobre a fluidez comparando os resultados entre si, sendo o menor angulo

indicativo de maior fluidez e vice-versa.
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Tabela 4.9. - Angulo de repouso dindmico para diferentes tipos de aglicar.

AR (°)
GS 41+1
IS 5515
RS 50+4
VS 401

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Nota-se que ha relacdo entre AR. e ARy pois a ordem de classificacdo do
fluxo manteve-se a mesma, sendo GS e VS os de menor angulo e IS e RS, de fluxo mais
dificil, com maior angulo. Para estas duas amostras, no entanto, o desvio padréo para o
ARy foi maior do que o desvio no AR.. As medidas de angulo de repouso dinamico
também séo dependentes do operador. Dependem tambeém do regime de escoamento no
interior do tambor, que varia dependendo da velocidade de rotagcdo ajustada (cascata,
avalanche, e outras nomenclaturas adotadas). Ao variar-se a velocidade de rotagédo
procurou-se adotar uma padronizacdo, operando sempre no mesmo regime de
escoamento. Contudo, nos caso de pos finos a interface formada é irregular (Figura
4.7.), 0 que torna a medida mais sujeitas a incertezas.

Através das imagens obtidas nas filmagens do cilindro em rotacdo, foi
possivel observar que cada acucar apresentou comportamentos diferentes entre si
conforme mostra a Figura 4.8.
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Figura 4.8. - Imagens obtidas de videos gravados durante o escoamento de aglcares em cilindro rotativo.
Cada fileira representa imagens consecutivas de um tipo de agucar. Fileiras (de cima para baixo): Agucar
GS, acUcar 1S, aclcar RS e agucar VS.

> >

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Na superficie formada entre o material analisado e o ar contido no
cilindro, um formato “S” foi observado para rotagdes maiores que 15 rpm indicando o
desenvolvimento de um perfil de escoamento continuo, caracteristico de materiais
granulares, o que também ocorreu nos estudos de Castellanos et al. (1999) para
particulas de areia (180 — 350 um) em rotacdo de 20 rpm. Porém, isso é ruim para
medida do angulo de repouso, que requer um perfil conhecido como “cascata” onde
maiores sdo as chances do desenvolvimento de uma interface planar, o que ocorre em
rotacdes mais baixas.

Lumay et al. (2012) testaram diferentes materiais (coesivos e nao
coesivos) em tambor rotativo (GranuDrum) em 4, 6 e 10 rpm e verificaram que as
forcas de atracdo mais intensas nas fragdes mais finas exercem importante papel no
fluxo dos materiais particulados. Para particulas de carbeto de silicio de diferentes
tamanhos (5 a 250 pum), constatou-se que ha um decréscimo no angulo de repouso
quando as particulas sdo menores que 50 um e apds essa faixa granulométrica, o po
apresenta ARy constante. Tal variacdo decrescente do angulo com o didametro de
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particula (quando d < 50 um) ndo foi observada em todas as rotacdes. Essas oscilacfes
ocorreram, muito provavelmente devido as forcas de coesdo predominantes sobre as
forcas gravitacionais em particulas pequenas, levando a maior propensao a formar
aglomerados e, portanto, o escoamento ocorre de forma intermitente (também
conhecido como escoamento “em blocos”), aumentando o erro da medida.

A fim de verificar a existéncia de uma possivel correlacdo entre dois
valores amplamente utilizados na classificacdo do fluxo de materiais particulados
(indice de Hausner e Angulo de repouso), a Figura 4.9. apresenta um grafico com
valores de AR no eixo y em funcdo de HR no eixo x.

Figura 4.9. - Correlacao entre Angulos de Repouso e indice de Hausner em aglicares.
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Fonte: Acervo Pessoal (2016).
Na Figura 4.9. cada ponto do grafico representa um tipo de agUcar
estudado no presente trabalho. Através de analise de regressdo linear simples presente

na rotina do software Excel® um ajuste foi realizado e verificou-se que existe uma
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correlacdo aproximadamente linear entre esses dados, pois o valor encontrado para o
coeficiente de correlagéo foi de 0,9446 e 0,9071 para 0 ARy e AR, respectivamente.
Assim, para esses materiais, infere-se que ambas as medidas sdo representativas da
fluidez do material, sendo 0 ARy 0 que apresentou melhor correlagcdo. N&o é necessaria
portanto, a realizacdo de ambos os testes para verificacdo das propriedades de
escoamento. No entanto, vale ressaltar que poucos pontos foram adotados na elaboracao
de tal correlacdo, e seria interessante a abordagem de varios outros tipos de materiais da

mesma natureza quimica para aumentar o grau de certeza da analise.

4.2.3. Fungéo Fluxo

Para a construcdo das funcdes fluxo foi necessario obter primeiramente
os circulos de Mohr (por conciséo, estes graficos, construidos segundo o procedimento
descrito no item 3.3.3.1. serdo mostrados no Apéndice A) através dos testes de
cisalhamento. SO foram reportados os testes nas tensdes de consolidacdo que
reproduziram positivamente os valores de tenséo de cisalhamento, dos quais foi possivel
extrair informacGes sobre os dois circulos (menor e maior), para entdo obter os pares de
tensdo ndo confinada de deslizamento (o) e tensdo principal de consolidagdo (1) cOmo
visto no tépico 3.3.3.1., 0s quais representam 0s eixos y e x na funcdo fluxo,
respectivamente.

Funcgdes fluxo ilustram como um determinado material particulado se
comporta em diferentes tensdes normais de consolidacdo. Para a maioria dos solidos
bulk, independente da granulometria, existira uma tenséo de consolidacdo extremamente
baixa que caracteriza o material como escoamento dificil (0 que pode ser evidenciado
na Figura 4.10. proximo ao ponto 0,0), e devido a essa dependéncia do fluxo com a
tensdo de consolidacéo, é dificil descrever o escoamento de um solido particulado com
um dnico valor numérico (SCHULZE, 2010). Neste trabalho, indices de fluxo
constantes foram tracados apenas para determinacdo das regibes de escoamento. Na
Figura 4.10. podem ser vistas as fungbes fluxo para agucares comerciais. As linhas
tracejadas no grafico representam os indices de fluxo (ff) constantes que permitiram a
construcdo das regibes de referéncia conforme citado anteriormente, sendo a regido de
fluxo muito coesivo para ff < 2; fluxo coesivo para 2 < ff <4; fluxo facil para 4 <ff < 10

e fluxo livre para ff > 10.



93

Figura 4.10. - Funcgdes Fluxo para aglcares e regides de escoamento.
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Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Alguns autores como Szulc e Lenart (2010), Teunou, Fitzpatrick e
Synnott (1999), diferentemente do que afirmou Schulze (2010), reportam valores de ff
para 0s materiais estudados, ao invés de graficos representativos das regifes de
escoamento.

Para os dados apresentados neste trabalho, optou-se por avaliar as
funcdes fluxo em toda faixa de consolidacédo, o que permitiu uma analise mais detalhada
devido a abrangéncia entre as regides de escoamento. Além disso, 0 ajuste linear nao se
mostrou apropriado para obtencéo de indices de fluxo. Observou-se que todas as curvas
apresentam tendéncia de aumento da tensdo de cisalhamento com a tensdo de
consolidacdo e que existe uma dispersao significativa dos pontos em toda faixa de
consolidacéo, particularmente para os agucares VS e GS.

Para os agucares com menor granulometria IS e RS, representados pelas
curvas verde e azul respectivamente, o comportamento apresentado corresponde ao
esperado. Para IS, o aumento da tensdo de consolidacdo faz com que o material passe de
um comportamento coesivo para um comportamento de facil escoamento, enquanto RS
apresenta-se dentro da faixa de escoamento facil ou fluxo livre durante toda faixa de
consolidacdo. Tal diferenga em condigbes mais baixas de consolidacdo devem-se as
forcas de coesdo mais pronunciadas (van der Waals e possivelmente eletrostaticas) no

IS devido a maior quantidade de particulas finas e menor diametro médio. Ja para os
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acucares granulares GS e VS, representados pelas curvas vermelha e preta
respectivamente, uma maior dispersdo dos pontos foi observada. Para as amostras de
GS, infere-se que durante testes realizados a altas tensdes normais de consolidacéo (12 e
15 kPa) o material sofreu quebras e portanto, interferéncias inerentes ao proprio
material levaram o teste a resultados sem consisténcia fisica. Sendo assim, esses pontos
ndo foram incluidos no gréfico da Figura 4.10. No caso de VS a curva se apresentou
dentro da faixa de particulas de escoamento facil em toda faixa de consolidacdo, o que
estd de acordo com as propriedades fisicas que classificaram esse tipo como o de maior
didmetro meédio, sendo menos evidentes a resisténcia ao escoamento conferida por
forcas de coesdo. Todos os valores utilizados para construcdo das fungbes fluxo e
também os valores de coesividade encontrados nas diversas tensdes de consolidacdo sdo
mostradas na Tabela A.1 no Apéndice A deste trabalho.

Dessa forma, infere-se com base nos resultados obtidos para o0s agucares
VS e GS que o rebmetro de pds FT4 ndo reproduz adequadamente os parametros de
fluxo para particulas de elevada granulometria (Dsayter > 500 pum), mas que por outro
lado, representa correta e detalhadamente o comportamento de materiais de menor
granulometria (como IS e RS) quando submetidos a diferentes tensdes de consolidacéo.

Ainda sobre a funcdo fluxo dos materiais, na regido de baixa
consolidacdo verifica-se que a dispersdo dos pontos tende a ser mais acentuada. De
acordo com a teoria de Mohr, espera-se que exista uma relacao crescente entre o estado
de consolidacdo de um sélido particulado e a forca cisalhante necessaria para que o
conjunto de particulas adquira movimento, ou seja, quanto mais compactada a amostra,
maior tende a ser a forca necessaria para iminéncia do escoamento. No entanto, isso
nem sempre ocorre, visto que, conforme as camadas de material se sobrepdem de forma
que o plano que separa as camadas fica cada vez mais definido, as forcas de atrito
podem diminuir a medida que esse deslizamento fica “mais facil” em superficies
regulares do que em superficies mais rugosas e irregulares. Freeman (2007) afirma que
uma variacdo de 10% na medida do torque pela célula de cisalhamento provoca uma
modificacdo maior que 100% no resultado da tensdo ndo confinada de deslizamento.
Um efeito semelhante foi reportado por Peleg e Mannheim (1973) que avaliaram a
relagdo entre a coesdo (obtida por testes de cisalhamento) e a umidade em agulcar de
beterraba. Eles concluiram que embora a coesdo fosse maior com o aumento da

umidade, o filme liquido formado na superficie contribuia com o deslizamento da
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ceélula, atuando como um lubrificante, retornando assim um valor ndo conclusivo para as
fungoes fluxo deste material.

Freeman (2007) estudou materiais ndo coesivos (trés diferentes pos de
lactose — na ordem de 100 um) e coesivos (talco, lactose moida e calcario — na ordem de
20 um). Eles verificaram, por meio de testes de cisalhamento em redmetro FT4, que 0s
solidos bulk classificados como ndo coesivos ndo retornaram valores de tensdo nédo
confinada de deslizamento (o), consequentemente ndo puderam ter suas “yield loci”
representadas e nenhum valor de coesividade (C) foi reportado para esses materiais. No
presente estudo, dificuldades semelhantes foram observadas quando lidava-se com
particulas maiores (acucares VS e GS). Como pode ser visto na Tabela A.l. a
coesividade as vezes é reportada como um valor negativo, o que é fisicamente
inconsistente e indica uma extrapolacdo da yield loci. Koynov, Glasser e Muzzio (2015)
realizaram testes de cisalnamento para pos de alumina em duas classes: uma de fluxo
livre e outra coesiva. Como resultado, esses autores observaram ampla dispersdo nas
funcdes fluxo da alumina de fluxo livre, sugerindo que testes de cisalhamento ndo séo
adequados para este tipo de material, 0 que estd de acordo com os resultados obtidos no

presente trabalho.

4.2.4. Indice de estabilidade e fluxo variavel

O comportamento de um material particulado quando submetido a
alteracdes em seu estado de repouso pode ser avaliado através do indice de estabilidade
(SI). Esse teste é feito com a pa deslocando o pé a uma velocidade de rotagdo constante,
de 100 mm/s. Admite-se que as condi¢des de fluxo sdo mantidas constantes porque a pa
é padronizada e as amostras séo homogeneizadas anteriormente a cada teste, e ao girar
através do material particulado, 0 movimento se da de forma idéntica para todos os
materiais, permitindo entdo a comparacdo entre os valores da energia dispendida em
cada caso.

O grafico que mostra a variacdo de energia de acordo com a velocidade

da lamina é apresentado na Figura 4.11.
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Figura 4.11. - Testes de estabilidade (até o 7° ponto da esquerda para a direita) e de fluxo variavel (do 8°
ao 11° ponto da esquerda para a direita) obtidos em reébmetro de pos.
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Fonte: Acervo Pessoal (2016).
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E possivel observar que para os materiais de menor granulometria (RS e
IS), as linhas praticamente ndo variam com exce¢do para o teste de fluxo variavel (testes
n°® 8 a 11) de RS onde ocorre ligeiro crescimento na energia total dispendida pela
lamina, possivelmente porque nessas amostras, 0 span era maior, e tal dispersdo na
granulometria pode ter afetado o fluxo destes em condi¢6es variaveis de perturbacdo no
meio. Ja para 0s outros acglUcares de maior granulometria, uma maior variacdo nos
resultados foi observada. Infere-se que, devido ao tamanho elevado dos cristais, podem
ter acontecido quebras durante a andlise, além de oscilacbes do proprio equipamento
causadas por efeitos de parede, levando a flutuacdes na energia total de cada teste.

A partir do gréfico apresentado na Figura 4.11., foram calculados os
parametros de fluxo apresentados na Tabela 4.10. indice de fluxo variavel (FRI), assim
como indice de estabilidade (SI) também é um dado representativo do comportamento
do material, porém em condi¢des dindmicas de fluxo, obtido para uma velocidade de
rotacdo variavel, que decresce entre os testes, conforme indicado na Figura 4.11 (70, 40
e 10 mm/s, nos testes 8 a 11). Tais parametros equivalem a energia de fluxo que é

medida pelo rebmetro de s6lidos quando a lamina percola o material particulado.
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Tabela 4.10. - Parametros de fluxo obtidos em teste de estabilidade e fluxo varidvel em reémetro de pds

Tipo de aglcar BFE (mJ) = Sl FRI
RS 3339 +190 1,17 £0,01 1,08 + 0,02
VS 3601 + 39 0,84 £ 0,09 0,81 +0,02
GS 6251 + 737 1,26 £ 0,03 1,02 £ 0,01
IS 2144 + 52 1,10 £ 0,01 1,09 £ 0,01

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Em relagdo a BFE, os agUcares VS e RS apresentaram valores proximos.
Devido as diferencas na distribuicdo granulométrica e na morfologia entre esses tipos,
esse resultado ndo era esperado. Tal resultado poderia indicar que nem a morfologia das
particulas nem a quantidade de particulas menores influencie na energia dispendida pela
lamina, sabe-se que essa afirmacdo ndo € véalida, pois a maior quantidade de finos é
indicativa de material mais coesivo, e representa maior resisténcia ao fluxo devido as
forcas de coesdo mais intensas no meio particulado. Assim, maior deveria ser a energia
dispendida pela lamina quando esta percola um leito contendo particulas mais finas.
Apesar disso, assim como nas outras analises de fluxo, quando existe uma ampla faixa
de distribuicdo granulométrica, as propriedades de escoamento mostram-se dependentes
de outros fatores fisicos relacionados a particula e ao meio particulado, por isso a dificil
previsdo dos parametros de fluxo desses materiais. Por exemplo, o agucar GS que
apresentou propriedades fisicas e morfologicas similares as encontradas para o agucar
VS teve a energia dispendida pela lamina quase duas vezes maior que este Ultimo. Para
esse resultado, uma possivel explicacdo seria o fato de cristais terem ficados presos
entre a ldmina e o recipiente de vidro, visto que durante as analises, ranhuras foram
notadas nos recipientes cilindricos de vidro, conferindo efeito de parede que nao deveria
estar presente, pois a lamina deveria ‘sentir’ apenas a resisténcia do p6. Esse fato leva a
guestionamentos sobre a adequacao da geometria e espessura da ldamina para operar com
particulas grandes (Ds > 500 um) como é observado para o tipo VS. Por Gltimo, o
acucar IS que possui menor granulometria foi o que ofereceu menor resisténcia a
rotacdo da lamina, um resultado oposto ao que se esperava. Existe, no entanto, uma
explicacdo plausivel para esse resultado, que consiste no maior volume de poros
presentes nos leitos desse material (ver Tabela 4.3). Assim, os intersticios preenchidos

com ar facilitam o deslocamento da lamina. Tal resultado também permite inferir que os
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aglomerados que possam coexistir na amostra ndo exer¢am tanta influéncia quanto a
porosidade, e até mesmo pode-se cogitar que, se esses aglomerados favorecerem a
formacdo de espacgos vazios, estes acabam por contribuir com o fluxo.

Os indices de estabilidade (SI) encontrados para os aglcares RS e IS
foram ligeiramente maiores que 1 e, portanto, com base nos critérios de classificagao
mostrados na Tabela 2.5, esses agucares foram pouco afetados pela variagdo provocada
pelo movimento constante da lamina. GS teve seu fluxo caracterizado como instavel
uma vez que a energia dispendida pela l1amina ao final do teste foi maior do que no
inicio. J4 o aglcar VS retornou valor de SI menor que 1, caracterizando-0 como um
material particulado também de fluxo instavel porém com maiores probabilidades de
que a friccdo entre as particulas seja o principal responsavel pela instabilidade do
escoamento. O fato de esta Ultima possuir as maiores particulas dentre os pos testados
(Dgo = 1062 um) aumenta a area sujeita a acdo das forcas de atrito. As particulas
menores estdo mais sujeitas a acdo de forcas coesivas, que contribuem para a formacao
de aglomerados.

Todos os aglUcares com excecdo do VS apresentaram FRI muito
proximos de 1 e podem portanto, ser considerados materiais que tém sua fluidez pouco
afetada nas condicGes de fluxo impostas pela pa, com base na classificacdo fornecida na
Tabela 2.6. Os trés tipos que apresentaram essa classificacdo, exibem granulometrias e
morfologia bem distintas entre si, e dessa forma, ndo haveria razdes plausiveis para que
0 tipo VS ndo apresentasse classificacdo similar. Mas, se analisado o grafico da Figura
4.11, observa-se que houve diferencas no final de cada curva (teste de fluxo: do 8° ao
11° ponto), sendo que no dltimo ponto, houve uma queda na energia dispendida pela
lamina. Assim explicitado, o valor de FRI ndo deve ser analisado isoladamente, pois
considera apenas o Ultimo e o primeiro ponto do teste de fluxo. Somente o agucar IS
apresentou energia praticamente constante durante todo o teste, mostrando que a
presenca de finos ndo exerceu influéncia significativa na variacdo do fluxo,
possivelmente devido a formacdo de aglomerados e da elevada porosidade do leito.
Assim, a analise grafica complementa a discussdo dos resultados dos indices de fluidez,
indicando o agUcar IS como aquele menos sensivel as varia¢oes de fluxo. O aglcar VS
comportou-se como 0 menos estvel a variagdes, mas é possivel que o método de

medida ndo tenha sido adequado para este material.
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Propriedades de escoamento de misturas de aluminas comerciais foram
reportadas por Condotta e Machado (2012). Esses autores utilizaram a mesma
metodologia em re6metro de pds FT4 e para BFE, e uma mesma amostra contendo
maior porcentagem de finos, também apresentava alta porosidade (75%), mas retornou
o valor mais elevado dentre as amostras, indicando maior dificuldade no giro da lamina.
Essa alumina apresentava didmetro médio de aproximadamente 7 pm, valor muito
baixo, e portanto a coesividade desse material era possivelmente muito elevada,
dificultando o escoamento, como esperado. O acUcar de pior fluxo apresentado neste
trabalho ndo chegou a ser considerado como material muito coesivo e possui
granulometria da ordem de 10 vezes maior que a alumina, o que talvez justifique o

comportamento contrario.

4.2.5. Indice de compressibilidade

A compressibilidade dos agucares analisados € representada graficamente
na Figura 4.12 onde os indices de compressibilidades determinados pelo rebmetro de
pos FT4 foi calculado através da Equacdo 2.13 no topico 2.6.4.3. deste trabalho. Como
pode ser visto, 0 acucar IS foi o que apresentou melhor compactacéo e por ser maior a
tendéncia a formacdo de aglomerados nesses materiais, foi classificado como a amostra
mais coesiva dentre o0s tipos estudados (0 que pode ser reafirmado através do indice de
Hausner, visto no tépico 4.2.1. Tal resultado deve-se principalmente a maior porosidade
do leito solto desses materiais e pode estar associada também as propriedades fisicas
caracteristicas deste material, como a distribuicdo granulométrica com maior quantidade
de finos presentes, o que torna mais facil a ocupagdo dos espac¢os vazios quando o leito
é submetido a acomodacdo/compactacao.

Os acucares RS e VS foram os segundos mais compressiveis, com curvas
praticamente sobrepostas, como pode ser verificado na Figura 4.12. Esse resultado ndo
era esperado, uma vez que as propriedades fisicas do tipo VS se assemelham mais ao
tipo GS do que ao RS quanto a distribuicdo de tamanho de particulas e morfologia dos
cristais (conforme citado no tépico 4.1.). No entanto, o leito de particulas do aclcar VS,
por apresentar ampla distribuicdo granulométrica, pode exibir maior densidade apds a
compactacdo devido a ocupagdo dos volumes vazios pelas particulas finas. Esse agucar,
no entanto, apesar de apresentar semelhancas nas propriedades da particula (como Dsayter

e formato) com o aglcar GS teve sua curva de compressibilidade mais proxima ao tipo
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RS. Observando-se os valores de Dgg, RS € VS apresentam-se proximos. N&do somente o
tamanho médio, mas a distribuicdo de particulas deve ser avaliada na evolucdo da
compactacdo de um solido particulado. Pelos resultados expostos, pode-se afirmar que
tanto o aglcar com geometria regular (VS) e o aglcar com geometria irregular (RS)
apresentam compressibilidades semelhantes na condicdo de 15 kPa e assim
possivelmente, a distribuicdo granulométrica tem maior influéncia na compactacdo do
que o formato das particulas de aglcar propriamente.

Peleg e Mannheim (1973) avaliaram o efeito de agentes anti-
aglomerantes (estearato de calcio e silicato de aluminio) em agucar de beterraba e
comprovaram que a adicdo destes reduz a compressibilidade do aglcar. As forcgas
interparticulares sdo atenuadas com a presenca destes agentes quimicos na superficie
das particulas e inicialmente, a densidade bulk ¢ maior que no leito que ndo contém o
anti-aglomerante. Estes autores ndo observaram influéncia consideravel do tamanho de
particulas na compressibilidade do acucar. Tal afirmacdo ndo se fez valida no presente
trabalho, uma vez que diferencas na granulometria e na morfologia das particulas, bem
como a porosidade do leito afetaram a compressibilidade das amostras, tanto por
compactacdo estatica (pistdo) quanto por compactacdo dindmica (batidas), como visto
na Tabela 4.11.
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Figura 4.12. - indice de compressibilidade para diferentes tipos de aglicar obtidos por compressao estatica
no redbmetro de pds FT4.
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Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Ainda, uma analise das duas metodologias empregadas neste trabalho
para verificar a compactacdo dos acUcares foi realizada. Os resultados obtidos para
reducdo de volume nos leitos particulados analisados, tanto por compressao estatica

(rebmetro FT4) quanto por compactacdo dindmica sdo apresentados na Tabela 4.11.

Tabela 4.11. - Valores comparativos entre compactacgao estética e dindmica.

Reducdo em Volume - Reducdo em Volume —
Tap2S (%) Compressao em 15 kPa (%)
GS 8,97+0,06 3,36+0,18
IS 25,14+1,41 14,98+0,96
RS 18,12+0,83 6,03+0,49
VS 9,96+0,55 5,96+0,01

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Cada material particulado pode se comportar de uma maneira diferente
quando é submetido & tensdes estaticas ou dindmicas de consolidagdo. Observa-se na
Tabela 4.11. que a condicdo dindmica sempre foi mais eficiente no aumento da

densidade do solido bulk que a compactacdo estdtica. 1sso € possivelmente
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correlacionado ao fato de que ao ser imposta uma forca normal pelo pistdo, as particulas
se rearranjam de maneira mais limitada do que quando o leito de particulas sofre
variagdes consecutivas (vibrages) durante as batidas (o p6 é compactado lentamente
conforme se aumenta o nimero de batidas). Neste ultimo caso, € mais provavel que as
particulas se movimentem mais e com isso, encontrem mais espacos para se realocarem

dentro do leito.
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5. SINTESE DOS RESULTADOS

Todos os testes de fluxo aqui reportados buscaram entender melhor o
comportamento de um material particulado. Em nivel molecular, uma maior preciséo
nesse entendimento seria possivel. No entanto, ainda é muito dificil contabilizar em um
sistema de particulas, a interagdo de uma Unica particula com o restante do sistema.
Sabe-se que existird uma forca resultante sobre cada particula e que essa podera ser
calculada através de um gradiente de potencial (CASTELLANQOS, 2005). No entanto,
os testes de fluxo fornecem pardmetros auxiliares na previsdo de como se dara o
escoamento do sistema como um todo e sdo, portanto, Uteis no estudo do escoamento de
solidos.

A analise das propriedades de fluxo nos diferentes testes apresentados
neste trabalho auxiliou no entendimento de como os materiais analisados (agucares) se
comportam em determinada operacdo unitaria. Por exemplo, testes de angulo de
repouso dindmico e testes em redmetro de pds simularam condi¢des dindmicas, porém
diferentes: o primeiro, quando o po era submetido a forcas centripetas e o segundo,
caracterizada pelo torque ou “dificuldade” experimentada pelo material em romper duas
camadas distintas (e permitiram avaliar como o atrito entre as particulas oferecia
resisténcia ao escoamento). Assim, fica evidente que em cada teste, mesmo que avaliem
condices iguais (dinamicas ou estaticas), suportard uma teoria diferente para a
condicdo em que o material particulado se encontra. Assim ocorre nas industrias, nos
diversos tipos de processamento nos quais esses produtos sdo submetidos. Entende-se,
portanto, que novas tecnologias que compreendam diversas situacfes de escoamento
sd0 necessarias na ciéncia, a fim de que se confrontem os dados e assim, melhores
previsdes de escoamento de sélidos particulados sejam acessiveis no campo industrial.
Notou-se também a importancia do conhecimento nas condi¢cdes estaticas, visto que,
durante o armazenamento, pds sofrem em geral, pouca ou nenhuma mudanca, mas ainda
assim podem “aglomerar-se” devido as forgas internas presentes no sistema.

A seguir sdo apresentados resumidamente os resultados obtidos através

das principais analises de fluxo para cada acUcar.
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Tabela 5.1. - Propriedades de Fluxo em condi¢des estaticas e dinamicas para diferentes tipos de agucar

(resumo).
. Dinamicos
Estéaticos
] indice de Angulo de Indice de Angulo de Cpeséo
ncicar ! T Hausner Repouso Fluxo ~ Repouso alb
(HR) Estatico (AR.) Variavel Dinamico (ARg)  kPa
©) (FRI) ©) (kPa)
Refinado (RS)

Ds = 262 um 1,21 38 1,08 50 0,85

VHP (VS)

Ds= 633 um 1,11 32 0,81 40 -

Cristal (GS)
Ds= 506 um 1,10 31 1,02 41 0,24

Confeiteiro
(1S) 1,33 40 1,09 55 0,89

Ds = 69 um

Fonte: Acervo Pessoal (2016).

Na Tabela 5.1. ndo foi apresentado o resultado obtido para fungdes fluxo,
pois a analise deste teste foi feita graficamente e depende da tensdo aplicada.
Avaliando-se entdo os resultados numéricos reportados de propriedades de fluxo para os
acucares estudados, podem-se verificar algumas similaridades e particularidades nos
valores obtidos entre os tipos.

Os acucares VS e GS apresentaram HR, AR, e ARy muito proximos,
todos indicando melhor fluidez desses tipos quando comparados aos outros dois. A
similaridade se justifica porque os 2 acucares tém morfologias e distribuicdo de
tamanhos parecidas. No entanto, o FRI ndo foi proximo. Para esse dado, trés hipoteses

sdo consideradas:

I. O intertravamento da lamina no equipamento utilizado (redmetro FT4) pode ter
influenciado no resultado;

I1.  Altos valores de Dgy para VS, sendo essa a Ginica amostra a apresentar particulas
maiores que 1 mm, pode ter conferido resisténcia muito pequena a rotacdo da
lamina, principalmente a altas velocidades, resultando em menor FRI, conforme
observado, e ainda

1. O tipo de processamento no qual os agucares sdo submetidos (cristalizag&o,

branqueamento, moagem, etc.), especialmente as etapas que envolvem adicéo de
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quimicos podem ter alterado as caracteristicas superficiais das particulas e
alterado 0 modo como o sistema de particulas interagiu com a lamina. O agucar

VS, que € o menos processado, foi o Unico a apresentar FRI menor do que 1.

Os aclcares de menor granulometria (IS e RS) retornaram valores de
propriedades de fluxo similares para AR, AR4 e FRI , e diferentes para HR. Esse Ultimo
teste é caracterizado pelo modelo de compactacdo das particulas, e se analisada a
distribuicdo granulométrica desses dois tipos, constata-se a grande diferenca no
didmetro médio (Dsauter) € principalmente do Dy (Tabela 4.1.), 0 que indica ser maior a
dificuldade em ocupar os espa¢os vazios por particulas grandes presentes no aglcar RS,
resultando em menor densidade compactada e consequentemente, menor HR, sendo
esse tipo, portanto, de melhor fluidez que 1S. J& as medidas de angulo de repouso nédo
evidenciaram a grande diferenca de tamanhos de particulas dos agucares RS e IS, pois
os valores foram similares, particularmente quando se considera a incerteza das
medidas. Isto indica que este método de medida, embora simples, & pouco sensivel a
grandes variacOes de tamanho de particulas, o que pode representar uma limitacao
importante para sua utilizacéo.

Conforme discutido anteriormente, cada teste analisa uma condigdo de
perturbacdo sofrida pelo material particulado, por isso nem sempre as classificacdes
coincidem.

Citando-se a analise grafica da funcdo fluxo (Figura 4.10.), todas as
amostras foram caracterizadas, em uma ampla faixa de tensdo de consolidacdo, como
particulas de escoamento facil, com excecdo de GS, que na maioria, concentrou-se em
regido de escoamento livre e também IS que em baixas tensdes teve seu fluxo
caracterizada por comportamento coesivo. Nesse caso, se considerado somente a
caracteristica da granulometria, deveria ser esperado que VS se concentrasse em regido
de escoamento mais facil que o GS, o que ndo ocorreu. As sensibilidades da célula de
cisalhamento podem ter influenciado diretamente as medidas, mas é possivel que o tipo
de processamento do agucar GS pode ter contribuido para uma melhora no escoamento

dessas particulas em diferentes tensdes de consolidacéo.
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6. CONCLUSOES FINAIS

Os quatro tipos de agucar selecionados foram devidamente caracterizados
e analisados quanto as suas propriedades de fluxo.

VS e GS foram caracterizados como os materiais contendo particulas
maiores, sendo VS o Unico tipo com particulas maiores do que 1 mm (Dgo = 1062 um).
Micrografias obtidas no MEV indicaram formato cristalino dessas particulas, com
formato de cristais regulares com arestas bem definidas. Ja os outros dois tipos IS e RS
apresentaram granulometria mais fina, sendo IS com menor amplitude de variagdo de
tamanho de particulas, apresentando a maior particula da ordem de 190 um. Através de
micrografias obtidas no MEV foi possivel verificar um formato irregular das particulas
e a evidéncia de aglomerados, principalmente na amostra mais fina (1S).

Todas as umidades obtidas foram baixas e permitiram classificar os
materiais no estadgio de saturacdo pendular, constatando-se assim que ndo havia
influéncia de forcas capilares (ou pontes liquidas) no conjunto de forgas
interparticulares que atuavam no sistema.

Densidades bulk aerada e compactada foram medidas e permitiram o
calculo do indice de Hausner. IS foi a amostra com maior indice (indicando pior
fluidez) e o menor indice foi obtido para GS (indicando melhor fluidez). A porosidade
do leito solto também foi um dado obtido na analise do empacotamento das particulas.
A amostra com maior porosidade foi IS (dada a maior quantidade de finos presentes que
intensificou a formacdo de aglomerados e portanto aumentou o volume de espagos
vazios) enguanto a menor porosidade foi obtida para GS.

Para angulos de repouso, os maiores valores foram obtidos para os
acucares IS e RS e os menores angulos foram encontrados para as amostras com maior
fracdo de particulas grosseiras (VS e GS). O ARy apresentou maior erro associado a
medida devido a irregularidades na interface p6/ar. Ambos indicaram melhor fluxo para
o0 par VS e GS e pior fluxo para RS e IS.

A compactacdo também foi avaliada e a equacdo proposta por Mallol et
al. (2008) mostrou ser um ajuste representativo dos dados obtidos para todos o0s
acucares, comprovado por andlise estatistica que reportou coeficiente de correlagdo
proximo a 1,0.

Anélises de cisalnamento em rebmetro de pés FT4 foram Gteis na

obtencdo dos parametros de fluxo, porém nem todas as tensdes de consolidacdo medidas
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retornaram valores consistentes, especialmente para as amostras com particulas mais
grossas (GS e VS). Apenas IS teve sua fluidez classificada como comportamento
coesivo em baixas tensbes de consolidagdo (menores que 9 kPa). Analises de
instabilidade retornaram valores que indicam variacdo na fluidez devido a friccdo para
VS e devido a formagdo de aglomerados para as outras amostras. FRI por outro lado
mostrou que todas as amostras com excecdo de VS tém sua fluidez pouco afetada por
variagdes na rotacdo da lamina e assim, os fatores relacionados na medida de Sl néo
devem ser estritamente atendidos.

A andlise de fluxo dos acglcares apresentou dados até entdo
desconhecidos na literatura. Testes classicos, apesar de serem testes de dificil
padronizacdo, mostraram ser bons indicativos da fluidez de acucares. Sobre a utilizacao
de redmetro de pds para medida dos parametros de fluxo, infere-se que esse
equipamento pode ndo ser o mais adequado quando se deseja inferir sobre a fluidez de
materiais particulados de alta granulometria (com diametros médios na faixa de 500 a
100 um) e formato cristalino como agucares VS e GS. Por outro lado, a anélise em
redmetro permitiu melhor entendimento do comportamento de agUcares de menor
granulometria (IS e RS) em diferentes tensdes normais aplicadas, preenchendo uma
lacuna importante existente nos testes classicos que ndo permitem tal detalhamento.

Em geral, os dois tipos de aclcar de maior granulometria (VS e GS)
apresentaram melhor fluxo entre os 4 tipos, sendo também considerados materiais de
fluxo estdveis, ou seja, pouco variaveis as perturbacdes sofridas no sistema. Ja os
acucares de menor granulometria (RS e IS) apresentavam granulometrias distintas e RS
foi caracterizado como o material de melhor fluxo entre eles. Também apresentaram-se
estaveis em meio a perturbacfes consecutivas no sistema sendo seus valores de FRI
muito proximos.

Conclui-se por fim, que cada tipo de acUcar ira retornar um valor para
suas propriedades de fluxo a depender dos principios do teste aplicado e também do

conjunto de suas caracteristicas fisicas e morfologicas.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Outros tipos de agucar como: mascavo, organico, demerara, impalpavel e
outros, sdo propostos a fim de comparagdo com os dados obtidos nesse trabalho e para
melhor investigacdo desse material higroscdpico em diversas situacdes recorrentes no
dia a dia das industrias. O desafio da analise de fluxo deste material em diferentes
condi¢des de umidade também é sugerido para uma analise minuciosa do fenémeno de
aglomeracgé@o e de como pequenas variagdes de umidade podem afetar as propriedades
de fluxo de agucares.
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Figura A.1. - Circulos de Mohr para aglicar GS obtidos em redmetro de s6lidos FT4 nas tensdes de

consolidacdo 2.2, 3, 6, 9 e 12 kPa.
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Figura A.2. - Circulos de Mohr para agUcar IS obtidos em redmetro de sélidos FT4 nas tensdes de

consolidagdo 2.2, 3, 6, 9 e 15 kPa.
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Figura A.3. - Circulos de Mohr para aglcar RS obtidos em reémetro de solidos FT4 nas tensdes de
consolidagdo 2.2, 3, 6, 9 12 e 15 kPa.
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Figura A.4. - Circulos de Mohr para aglicar VS obtidos em redmetro de s6lidos FT4 nas tenses de

consolidacdo 2.2, 3, 6, 9, 12 e 15 kPa.
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Tabela A.1. - Resultados de tenséao principal de consolidacdo (MPS), tensdo nao confinados de deslizamento (UYS) e coesdo (C) de aglcares obtidos por teste de
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cisalhamento em todas as tensfes de consolidagdo aplicadas. A presenca de hifen indica que nao foi possivel obter o determinado valor através do teste de cisalhamento.

Forga normal aplicada (kPa) IS GS VS RS
MPS UYS C MPS UYS C MPS UYS C MPS UYS C

15 - 206 089 - 0,83 024 3,03 - 039 - 1,85 0,85

25 mm — Célula cisalhante 2.2 386 191 049 469 016 004 494 113 027 541 186 0,46
3 néo realizado 6,31 - -023 694 142 033 65 047 01

3 488 105 026 639 165 042 7,06 132 029 584 1,07 0,25

6 95 228 062 13 1,16 025 146 384 087 11,3 152 0,36

50 mm — Célula cisalhante 9 141 293 08 182 121 0,27 213 405 089 166 214 0,5
12 nao realizado 248 454 107 274 514 115 223 2,34 0,56

15 22,7 353 093 319 - 03 - - 06 274 226 0,52

Fonte: Acervo Pessoal (2016).



